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RESUMO 
Nos últimos anos, a semente de chia (Salvia hispânica L.) transformou-se em um 
produto de grande interesse comercial, devido especialmente ao seu alto teor de óleo, sendo que 
a maioria dos ácidos graxos deste óleo são poli-insaturados (Ômega- 3 e 6) que podem trazer 
benefícios à saúde. Porém, estes compostos são instáveis à oxidação. O objetivo deste trabalho 
foi encapsular óleo de chia estudando as variáveis de processo do ultrassom para obter emulsões 
de camada simples (estabilizadas por concentrado proteico de soro de leite (WPC)) e dupla 
camada (estabilizadas por WPC e pectina), avaliando diferentes densidades energéticas. Como 
materiais encapsulantes, na etapa de atomização posterior à emulsificação, foram estudadas 
diferentes concentrações de maltodextrina e Hi-Cap® 100. O processo de secagem das 
emulsões em spray drying foi avaliado nas temperaturas de 150 e 180°C. As emulsões foram 
caracterizadas quanto à estabilidade, distribuição de tamanho e diâmetro médio das gotas, 
microscopia óptica, densidade de carga superficial, comportamento reológico e microscopia 
confocal. As micropartículas foram avaliadas quanto ao conteúdo de umidade, 
higroscopicidade, atividade de água, microestrutura, reconstituição e estabilidade à oxidação 
por índice de peróxidos. No processo de emulsificação com ultrassom foram obtidas emulsões 
estabilizadas por WPC e WPC + pectina estáveis à separação de fases, com tamanho de gota   
entre 1,60 – 4,11 µm (WPC) e 0,93 – 1,69 µm (WPC + pectina), distribuição de tamanho 
monomodal e característica de fluido Newtoniano (WPC) ou pseudoplástico (WPC + pectina). 
A condição de obtenção da emulsão simples foi definida utilizando-se baixa densidade 
energética (58.709 kJ/m3), com 100% de amplitude da potência (128,14 W) e 2 minutos de 
sonicação. Para a emulsão dupla, o processo foi definido com 75% de amplitude (94,37 W) e 2 
minutos de sonicação, resultando em uma densidade energética de 42.718 kJ/m3. Observou-se 
que com densidades energéticas altas ocorreu ultra-processamento na emulsão estabilizada por 
WPC. Na análise das micropartículas, não foi observada diferença entre as secagens a 150 ou 
180°C. As partículas estabilizadas por WPC e adicionadas de Hi-Cap® 100 apresentaram as 
melhores características físicas da partícula, boa reconstituição, e, especialmente boa 
estabilidade oxidativa do óleo encapsulado comparadas com as partículas adicionadas dos 
outros materiais, além de ser o processo que representa menor gasto energético desde a 
obtenção da emulsão. 
Palavras chaves: Ultrassom, densidade energética, emulsão multicamada, 
microencapsulação, oxidação.  
  
 
 
ABSTRACT 
In recent years, the chia seed (Salvia hispanica L.) has become a product of great 
commercial interest, especially due to the high oil content, which has its major part composed 
of polyunsaturated fatty acids (Omega 3 and 6), that confer several health benefits. However, 
these compounds are susceptible to oxidation. The aim of this work was to encapsulate chia oil, 
studying the ultrasonic process variables to obtain single layer (stabilized by whey protein 
concentrate WPC) and double layer emulsions (stabilized by WPC and pectin), evaluating 
different energy density levels. As wall materials, maltodextrin and Hi-Cap® 100 were 
evaluated in different concentrations. The spray drying process was evaluated in the 
temperatures of 150 and 180 °C. Emulsions were characterized as for stability, size distribution 
and mean droplet diameter, optical microscopy, surface charge density, rheological behavior 
and confocal microscopy. Microparticles were evaluated as for moisture content, 
hygroscopicity, water activity, microstructure, reconstitution and oxidation stability by 
peroxide index. In the emulsification process with ultrasound were obtained emulsions 
stabilized by WPC and WPC + pectin stable to phase separation, with drop size between 1,60 
– 4,11 µm (WPC) e 0,93 – 1,69 µm (WPC + pectin), monomodal size distribution and 
Newtonian (WPC) or pseudoplastic flow behavior (WPC + pectin). The process conditions for 
obtaining the monolayer emulsion were set using low energy density (58.709 kJ/m3) at 100% 
of power amplitude (128.14 W) and sonication for 2 minutes. For the double-layer emulsion, 
the process was set as a 2-minute sonication at 75% amplitude (94.37 W), delivering an energy 
density of 42.718 kJ/m3. The occurrence of over-processing was observed when high energy 
densities were applied to the WPC emulsions. Regarding the microparticles characterization, 
no difference was observed between drying at 150 or 180 °C. The particles stabilized by WPC 
with addition of Hi-Cap® 100 presented the best physical characteristics, good reconstitution, 
and especially good oxidative stability of the encapsulated oil, when compared to the 
microparticles with addition of any other materials. Furthermore, this formulation was obtained 
by the process condition that represents the lowest energy expenditure. 
Keywords: Ultrasound, energy density, multilayer emulsion, microencapsulation, oxidation. 
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1. INTRODUÇÃO 
Atualmente, a demanda por produtos com alto valor nutricional e que melhorem a saúde 
dos consumidores vêm aumentando. Devido a esta razão, há um interesse crescente na 
incorporação de compostos bioativos, como os ácidos graxos poli-insaturados, especialmente, 
o ômega-3 (JULIO et al., 2015), em produtos industrializados.  
O óleo de chia é uma fonte considerável de ácidos graxos poli-insaturados, com teor de 
aproximadamente 60% de ômega-3 e 20% de ômega-6 (MARINELI et al., 2014; MARTÍNEZ 
et al., 2012). As características físicas e químicas desse tipo de composto, no entanto, limitam 
sua aplicação como ingrediente alimentício, devido a sua susceptibilidade à oxidação e/ou 
outras alterações químicas quando são expostos ao ar, luz, metais de transição, calor ou durante 
o processamento (KAUSHIK et al., 2014; O’ DWYER et al., 2013). 
A microencapsulação é uma alternativa para proteger o óleo de chia das influências 
adversas do ambiente, oferecendo a possibilidade de usar o composto em forma de pó como 
ingrediente ativo. A emulsificação é uma das etapas mais importantes e críticas nesse processo, 
uma vez que a estabilidade da emulsão e o tamanho da gotícula formada desempenham um 
papel fundamental na eficácia de encapsulação (RODEA-GONZÁLEZ et al., 2012). A 
associação da técnica de sobreposição de camadas à emulsificação é um campo promissor, onde 
o agente ativo de caráter lipofílico é emulsificado e em seguida recoberto por camadas de 
materiais poliméricos de carga oposta (SHARIPOVA et al., 2016). 
 O processo de desidratação das emulsões através da técnica de spray drying, método 
mais usado em escala industrial, é frequentemente utilizado para viabilizar o uso do ativo como 
aditivo em diversos produtos (LIU; CHEN; SELOMULYA, 2015), e também um dos mais 
estudados. Porém, na literatura não é reportada variedade de trabalhos de secagem e 
caracterização de partículas obtidas a partir de emulsões de camadas simples e dupla formadas 
por emulsificação com ultrassom. 
Tradicionalmente, é usada a combinação rotor-estator/altas pressões para obter 
emulsões estáveis com boas características para microencapsular. Noello (2016) estudou o 
efeito da densidade energética na formação de emulsões de óleo de chia estabilizadas por WPC 
e WPC + pectina, seguido do processo de secagem por spray drying. A avaliação da densidade 
energética permitiu a redução do consumo energético entre 20% e 70% dependendo da 
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formulação. De forma geral, o processo de microencapsulação avaliado apresentou alta 
capacidade de proteção ao composto, considerando os resultados da oxidação lipídica em 
relação ao óleo puro. 
Por meio do ultrassom também é possível obter emulsões estáveis, sendo este o tema de 
diversos trabalhos recentemente publicados (LE; LE, 2015; SHARIPOVA et al., 2016; 
TONTUL; TOPUZ, 2014; YAZICIOGLU; SAHIN; SUMNU, 2014). No entanto, poucos são 
os trabalhos que reportam um amplo uso de matérias-primas, especialmente óleo de chia, ou de 
materiais de parede. Além disso, na literatura não são reportados trabalhos que avaliem o uso 
desta tecnologia na formação de emulsões multicamada. 
Diante do exposto, neste trabalho pretendeu-se ampliar o trabalho desenvolvido por 
Noello (2016), estudando o processo de homogeneização por ultrassom como alternativa ao uso 
do rotor-estator e altas pressões, avaliando diferentes faixas de densidade energética, para obter 
emulsões de camada simples e dupla, além da formação de micropartículas por spray drying 
em duas temperaturas de processo. 
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2. OBJETIVOS 
2.1. OBJETIVO GERAL 
Estudar as variáveis de processo da aplicação de ultrassom a fim de formar emulsões 
simples e de dupla camada de óleo de chia (Salvia hispânica L.) utilizando diferentes faixas de 
densidade energética, para, finalmente, obter micropartículas em spray dryer avaliando duas 
temperaturas de secagem. 
2.2. OBJETIVOS ESPECÍFICOS 
• Estudar os valores de densidade energética reportados pelas diferentes combinações das 
variáveis de processo do ultrassom (tempo e potência) na formação e caracterização de 
emulsões simples (emulsões de óleo de chia estabilizadas por concentrado proteico de 
soro de leite) a fim de determinar os melhores parâmetros de processo. 
• Adicionar pectina à emulsão simples para formar emulsões de dupla camada 
(estabilizadas por concentrado proteico de soro de leite e pectina), avaliando diferentes 
níveis de tempo e potência na formação e caracterização destas emulsões, e finalmente, 
escolher os melhores parâmetros de processo baseando-se no estudo da densidade 
energética obtida pelas diferentes combinações de tempo e potência. 
• Adicionar maltodextrina 10DE e Hi-Cap® 100 em diferentes concentrações nas 
emulsões de camada simples (estabilizadas por concentrado proteico de soro de leite) e 
nas emulsões de dupla camada (estabilizadas por concentrado proteico de soro de leite 
e pectina) a fim de agregar teor de sólidos e selecionar as emulsões que serão sometidas 
à secagem em spray drying. 
• Avaliar duas temperaturas de entrada do ar (150 e 180°C) na secagem por spray drying 
e caracterizar as micropartículas obtidas quanto à umidade, atividade de água, 
higroscopicidade, tamanho, distribuição de tamanho, microestrutura e reconstituição as 
emulsões. 
• Determinar a estabilidade oxidativa através do índice de peróxido em condições de 
oxidação acelerada (durante 4 semanas a 50°C) do óleo sem encapsular e das 
micropartículas. 
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3. REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 
3.1. Chia (Salvia hispânica L.) 
A chia (Salvia hispânica L.) é uma planta anual da família Lamiaceae, nativa do sul do 
México e norte de Guatemala (IXTAINA; NOLASCO; TOMÁS, 2008; RODEA-GONZÁLEZ 
et al., 2012). Na atualidade, transformou-se em um produto de muito interesse comercial na 
América Latina, sendo cultivada em países como Argentina, Bolívia, Colômbia, Equador, 
Nicarágua e Paraguai (JULIO et al., 2015). No ano de 2013, a Bolívia produziu 18.499 
toneladas (ANAPO, 2014) e exportou 9.719 toneladas (IBCE, 2014) e o Paraguai exportou 
5.091 toneladas (SENAVE, 2013); em 2014 a produção do México foi de 9.548 toneladas 
(OEIDRUS, 2015) e a Argentina exportou 5.980 toneladas (SENASA, 2014).  
A importância comercial da semente de chia (Figura 1) é devido ao seu alto teor de óleo 
(25-38%), em que a maioria dos seus compostos são ácidos graxos poli-insaturados, tal fato 
torna a chia um produto promissor para a indústria alimentícia, farmacêutica e cosmética. 
(MARTÍNEZ et al., 2015). 
 
Figura 1. Semente de chia (Salvia hispânica L.) 
Fonte: https://semillasdechiainformacion.wordpress.com/ 
3.1.1. Óleo de chia 
Na Tabela 1 é apresentada a composição centesimal da semente de chia e composição 
de ácidos graxos. O óleo de chia pode ser considerado como "óleo gourmet", já que é 
reconhecido por possuir alta qualidade e apreciado pelo seu gosto, cor e características 
saudáveis (IXTAINA et al., 2015). 
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Além disso, é importante destacar o conteúdo lipídico da semente de chia, que concorda 
também com resultados de outros autores que reportam 32,7±0,8% e 33,8±0,7% para sementes 
escuras e brancas, respectivamente (IXTAINA; NOLASCO; TOMÁS, 2008).  
Tabela 1. Composição da semente e distribuição de ácidos graxos de relativa abundância. 
Componente 
(MARINELI 
et al., 2014) 
(MARTÍNEZ 
et al., 2012) 
Composição (%)   
Umidade 5,82±0,04 7,2±0,10 
Cinzas 4,07±0,02 4,4±0,10 
Proteínas (N=6.25) 25,32±0,21 21,8±0,60 
Lipídeos 30,22±0,08 31,7±0,40 
Carboidratos 34,57±0,26 33,40 
Ácidos graxos (g/100g)   
Palmítico (16:0) 7,07 7,3±0,20 
Esteárico (18:0) 3,36 2,8±0,20 
Oleico (18:1) 7,04 7,4±0,80 
Linoleico (18:2) 18,23 22,0±0,10 
Linolênico (18:3) 62,80 60,5±1,20 
 
Em relação à composição dos ácidos graxos de óleo de chia, os autores encontraram 
principalmente ácido linolênico, linoleico, oleico, palmítico e esteárico, com predominância de 
ácido linolênico (62,8 – 60,5%) e linoleico (18,23 e 22,0%), os quais são conhecidos como 
ácidos graxos ômega-3 e 6 respectivamente. Outros estudos reportam que esta proporção de 
ômega-3 no óleo de chia é superior à quantidade desse ácido graxo no peixe, que contem entre 
27-33% (MARTÍNEZ et al., 2015). 
Os ácidos graxos poli-insaturados (ômega-3 e 6) podem apresentar vários benefícios à 
saúde, protegendo contra doenças cardíacas e inflamatórias, asma, transtornos de humor e 
doenças da retina, além de auxiliar o funcionamento do cérebro (KAUSHIK et al., 2014; O’ 
DWYER et al., 2013). Contudo, as características físicas e químicas desse tipo de composto 
limitam sua aplicação como ingrediente alimentício (KAUSHIK et al., 2014), pois estão 
sujeitos à oxidação rápida e/ou outras alterações químicas quando expostos ao ar, luz, metais 
de transição, calor ou durante o processamento (O’ DWYER et al., 2013). 
Assim, a microencapsulação surge como uma alternativa para proteger o óleo de chia 
das influências adversas do ambiente, oferecendo uma possibilidade de usar o composto como 
ingrediente ativo, aplicando-o em alimentos e ocasionando aumento do valor agregado. 
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3.2. EMULSÕES 
A emulsificação é, de modo geral, uma das etapas mais importantes e críticas na 
microencapsulação de óleos alimentares, uma vez que a estabilidade da emulsão e o tamanho 
da gotícula formada desempenham um papel fundamental na eficácia de encapsulação durante 
e depois do processo e na caracterização morfológica das micropartículas (RODEA-
GONZÁLEZ et al., 2012). O objetivo da emulsificação é que a massa de óleo não encapsulado 
seja tão baixa quanto possível (inferior a 0,1%) e que o tamanho da gota seja inferior a 100 µm, 
produzindo emulsões estáveis e resultando em uma microencapsulação bem-sucedida. 
(KAUSHIK et al., 2014; MCCLEMENTS, 2007). 
Um tipo de emulsão que forma a base de muitos tipos de alimentos, por exemplo, leite, 
creme, bebidas, molhos, massas, sobremesas é chamada óleo-em-água (O/W) que consiste em 
pequenas gotículas lipídicas dispersas em um meio aquoso (OGAWA; DECKER; 
MCCEMENTS, 2004). São muitos os trabalhos que tem estudado as emulsões do tipo O/A 
utilizando grande variedade de materiais de parede, composto ativo e técnicas de emulsificação 
(AOKI; DECKER; MCCLEMENTS, 2005; DIMA et al., 2016; GARCIA; TONON; 
HUBINGER, 2012; GOMES et al., 2016; KALTSA et al., 2013; KOBAYASHI et al., 2015; 
LEONG et al., 2009; OGAWA; DECKER; MCCEMENTS, 2004; SH ARIPOVA et al., 
2016). 
Os anteriores trabalhos estudaram a formação da emulsão primaria (dispersão do óleo 
no material de parede) e a homogeneização (obtenção de pequenas partículas) da emulsão por 
pressão ou ultrassom. Le e Le (2015) concluíram que tais processos afetam significativamente 
a microencapsulação de um determinado material, ressaltando assim a importância de realizar 
estudos utilizando novos compostos ativos, misturas de matérias encapsulantes, diferentes 
equipamentos de emulsificação e obtenção de emulsões multicamada. 
3.2.1. Formação de emulsões com sobreposição de camadas 
A encapsulação de óleos em emulsões de camada múltipla pode ter uma aplicação 
potencial porque proporciona vantagens tais como proteção adicional às gotículas de emulsão 
contra a oxidação de lipídios ou agregação, controle ou liberação de ingredientes ativos, além 
de melhorar a estabilidade em diferentes condições ambientais devido ao aumento da espessura 
da interface (BORTNOWSKA, 2015; JOHNSTON et al., 2006). 
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A mistura de encapsulação direta de ingredientes via emulsificação e a técnica 
denominada camada por camada “layer by layer” ou LBL é um campo promissor. O agente 
ativo, geralmente na fase oleosa, é emulsificado e logo coberto por camadas de polieletrólitos 
de carga oposta (BORTNOWSKA, 2015; SHARIPOVA et al., 2016). Esta técnica é conhecida 
como deposição eletrostática camada por camada ou emulsão multicamada (GUZEY; 
MCCLEMENTS, 2006) e seu processo de formação é apresentado na Figura 2. 
 
Figura 2. Processo de formação de emulsões multicamadas. 
Fonte: Bortnowska (2015) 
O conhecimento dos princípios físico-químicos que definem a formação e propriedades 
das interfaces multicamada é essencial, pois estas estabelecem as condições ideais para produzir 
emulsões estáveis com propriedades determinadas. Também é importante para conseguir este 
propósito, controlar cuidadosamente a composição do sistema e as condições de processo 
(GUZEY; MCCLEMENTS, 2006). 
Alguns trabalhos tem estudado micropartículas de óleo de peixe (ricos em ômega-3) que 
foi emulsionado usando um revestimento multicamada. Estes estudos indicaram que esta 
metodologia proporciona melhor estabilidade aos óleos do que emulsões de camada simples 
usando como material de parede lecitina/quitosana (JIMÉNEZ-MARTÍN et al., 2016; 
KLINKESORN et al., 2005, 2006). 
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Outros estudos reportam o uso de diferentes materiais de parede na formação de 
emulsões dupla camada, entre eles lactoferrina/alginato para microencapsular curcumina 
(PINHEIRO; COIMBRA; VICENTE, 2016); concentrado proteico de soro de 
leite/Maltodextrina na emulsão primária e alginato na camada dupla para encapsular óleo de 
linhaça (FIORAMONTI et al., 2015); concentrado proteico de soja/amido modificado com 
Octenil succínico anidro (OSA)/quitosana para encapsular vanilina (NOSHAD et al., 2015); 
Lactoferrina, polissacarídeos solúveis de soja ou pectina para microencapsular óleo de laranja 
(ZHAO et al., 2015). 
O processo de formação de emulsões multicamada eleva os custos operacionais devido 
aos materiais e processos adicionais que são utilizados, mas isto pode ser aceitável pelas 
características do produto final, sendo este mais estável comparado com um produto com 
camada simples, aumentando assim a vida de prateleira (GUZEY; MCCLEMENTS, 2006). 
Mesmo assim, também é importante avaliar outras técnicas para obter emulsões, por exemplo, 
o uso do ultrassom, que possibilitaria a obtenção de emulsões com menor tamanho de gotas 
com menor polidispersidade. 
3.2.2. Materiais encapsulantes 
Diferentes tipos de materiais podem ser utilizados como encapsulantes. Tais materiais 
devem ter propriedades emulsificantes (capacidade de diminuir a tensão interfacial entre o óleo 
e a água), estabilizantes (conferem estabilidade à emulsão por longo período de tempo) e não 
podem reagir com o composto ativo (AZEREDO, 2005; DICKINSON, 2003; MCCLEMENTS, 
2007). Entre estes agentes encapsulantes estão os polissacarídeos como pectina, maltodextrina, 
goma arábica ou amidos modificados. Bem como pode-se usar proteínas, como as proteínas do 
soro de leite, caseinato e gelatinas. 
Propriedades funcionais como capacidade emulsificante, gelificação, espessamento, 
capacidade de ligação com a água, e elevado valor nutricional fazem da proteína do soro de 
leite um excelente produto para aplicação em produtos alimentícios (PAGNO et al., 2009). Tal 
proteína tem sido amplamente utilizada em diversos estudos de emulsificação de diferentes 
compostos ativos, resultando em uma excelente estabilidade, gerando boa eficiência de 
encapsulação e proteção dos compostos ativos (BOURBON et al., 2011; FERREIRA et al., 
2016; GOYAL et al., 2015a; KOUPANTSIS; KIOSSEOGLOU, 2009; MOHAMMADZADEH 
et al., 2013; PÉREZ-ALONSO et al., 2008; SAHIN-NADEEM; AFŞIN ÖZEN, 2014).  
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A pectina é um polissacarídeo aniônico que é encontrado nas plantas, e possui caráter 
estabilizante oferecendo estabilidade às emulsões. Pectinas com alto valor de grau de 
esterificação podem ser usadas quando se deseja formar camada dupla na emulsão, pelo fato de 
possuir maior carga líquida em comparação àquelas com menor grau de esterificação, 
proporcionando assim maior atração eletrostática (GUZEY; KIM; MCCLEMENTS, 2004). Na 
literatura são reportados um grande número de trabalhos que usam a pectina como agente 
estabilizante de emulsões, reportando emulsões com alta estabilidade. muitos desses trabalhos 
usam a pectina para formar camada dupla na emulsão (AOKI; DECKER; MCCLEMENTS, 
2005; GUZEY; KIM; MCCLEMENTS, 2004; MOREAU et al., 2003; OGAWA; DECKER; 
MCCEMENTS, 2004; THANASUKARN; PONGSAWATMANIT; MCCLEMENTS, 2006; 
VAN DEN BERG et al., 2009; ZHAO et al., 2015). 
Outros polissacarídeos são os obtidos a partir do milho, um exemplo desses são as 
maltodextrinas e os amidos modificados. A maltodextrina possui boas propriedades como baixa 
viscosidade mesmo em altos teores de sólidos e boa solubilidade, embora não tenha a 
funcionalidade interfacial comparada com outros materiais como as proteínas do soro 
(CARMONA, 2011). Os amidos modificados aparecem como uma alternativa que oferece 
melhores propriedades que os amidos naturais. Uma dessas propriedades é o poder 
emulsificante. o Hi-Cap® 100 é um amido de milho modificado de cadeia reta, parcialmente 
hidrolisado e derivatizado com n-octenil succínico anidrido para conferir propriedades 
lipofílicas (RATCHAHAT et al., 2010), que tem sido utilizado para melhorar a emulsificação 
e estabilidade das emulsões. 
3.3. AVALIAÇÃO DA DENSIDADE ENERGÉTICA NA OBTENÇÃO DE 
EMULSÕES 
De forma geral, a densidade energética pode ser definida como a quantidade de energia 
dissipada na amostra no processo de homogeneização de uma emulsão. Já, a densidade 
energética volumétrica é a energia dissipada por unidade de volume em um período de tempo 
definido, e é expressado em W/cm3 ou W/mL (ABBAS et al., 2013; LEONG et al., 2009) 
O tamanho de gota das emulsões pode ser reduzido por meio do aumento da quantidade 
de energia fornecida na emulsificação, sempre que tenha suficiente emulsificante para cobrir a 
interfase formada, evitando a re-coalescência das gotas (JAFARI et al., 2008a; KARBSTEIN; 
SCHUBERT, 1995; KENTISH; FENG, 2014). No entanto, quando são usadas densidades 
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energéticas muito altas, pode-se levar ao aumento do tamanho das gotas, devido à má 
estabilização das gotas, fenômeno conhecido como ultra-processamento (KARBSTEIN; 
SCHUBERT, 1995). 
Vários autores tem estudado a densidade energética para comparar diferentes métodos 
de emulsificação. Rosa et al (2016) compararam o efeito do uso de ultrassom com rotor-estator 
a uma mesma densidade energética na emulsificação de óleo da semente de urucum usando 
como surfactante extrato das raízes de ginseng. Os autores concluíram que o ultrassom produz 
tamanhos de gota menores e emulsões mais estáveis na mesma densidade energética que o 
rotor-estator (600 e 1200 J/mL).  
Em outro trabalho do mesmo grupo de pesquisa, Silva et al (2015) estudaram a formação 
de emulsões de óleo de urucum usando goma arábica, isolado de soro de leite, Hi-Cap® 100 e 
snow-flake como emulsificantes, os autores avaliaram o ultrassom e rotor-estator na mesma 
densidade energética (500J/cm3), encontrando também melhores resultados usando ultrassom.  
Noello (2016) estudou diferentes níveis de densidade energética para determinar os 
melhores parâmetros de processo de emulsificação com rotor-estator e altas pressões na 
obtenção de emulsões simples de óleo de chia estabilizadas por concentrado proteico de soro 
de leite e emulsões dupla camada de óleo de chia estabilizadas por concentrado proteico de soro 
de leite e pectina. Os autores concluíram que foi possível diminuir o gasto energético na 
obtenção de emulsões estáveis estabilizadas por somente concentrado proteico de soro de leite 
e por concentrado proteico de soro de leite e pectina em torno de 70% e 20%, respectivamente. 
Apesar da importância do estudo da densidade energética no processo de emulsificação, 
são poucos os trabalhos encontrados na literatura que exploram amplamente este conceito, 
especialmente quando se considera tecnologias mais recentes, como a emulsificação por 
ultrassom. 
3.3.1. Processo de homogeneização por ultrassom 
Uma microemulsão é uma preparação translúcida, com baixa viscosidade, que mantém 
uma boa estabilidade termodinâmica e isotrópica após a formação de uma fase oleosa e uma 
fase aquosa em proporção adequada, juntamente com agentes surfactantes e co-surfactantes 
(ZENG et al., 2010), que pode ser feita através da sonicação.  
26 
 
 
 
O aparelho ultrassônico mais utilizado para produzir emulsões é o sistema de sonda 
ultrassônica (Figura 3), onde um gerador produz ondas elétricas de frequência definida, que é 
transformada em vibrações mecânicas de frequência semelhante pelo transdutor, e finalmente 
a energia é transformada novamente na forma de ondas acústicas no amplificador, que são 
transmitidas à amostra por meio da ponteira. Na amostra, a energia é liberada na forma de calor 
(ABBAS et al., 2013). 
 
Figura 3. A) Configuração de uma sonda de ultrassom do tipo batch. B) Componentes da 
sonda. C) sequência de transformações da energia no equipamento de ultrassom. 
Fonte: Abbas et al., (2013) 
O processo de formação de emulsões usando ultrassom ocorre em duas etapas. Primeiro, 
a aplicação de um campo acústico produz ondas interfaciais que se tornam instáveis, resultando 
na erupção da fase oleosa para o meio aquoso formando as gotículas (LI; FOGLER, 1978a); 
depois, a aplicação de ultrassom de baixa frequência causa cavitação acústica, isto é a formação 
e subsequente colapso de microbolhas por flutuações da pressão. O colapso das bolhas ocasiona 
turbulências localizadas, atuando como um método eficaz para quebrar as gotículas primárias 
(LI; FOGLER, 1978b). Portanto, se poderia esperar que um aumento de energia ultrassônica 
aumentasse a fricção e que por força de cisalhamento quebre as gotículas primárias em partes 
menores até obter emulsões mais uniformes e estáveis (LE; LE, 2015). 
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São poucos os trabalhos que estudam o uso do ultrassom com o objetivo de avaliar seu 
potencial na formação de emulsões, entretanto, a literatura científica mostra resultados 
interessantes onde é estudada este tipo de tecnologias. 
O tempo de sonicação é uma das variáveis mais importantes no processo de 
emulsificação por ultrassom. Óleo de gérmen de trigo (WGO) foi encapsulado em um estudo 
onde foram avaliados o efeito do tempo de sonicação (2, 5, 10 min), relação óleo/material de 
parede (1:8, 1:4, 1:2, 3:4, 1:1) e proporção dos materiais de parede (Maltodextrina (MD) e 
concentrado de proteína de soro de leite (WPC) nas proporções 3:1, 2:2, 1:3. A caracterização 
foi feita quanto à distribuição de tamanho de gota, eficiência de encapsulação (EE) e morfologia 
da superfície das partículas. O conteúdo total de sólidos foi de 40% (w/w) e o ultrassom foi 
utilizado a 320 W e 20 kHz. Em seguida, as emulsões foram liofilizadas para obter 
micropartículas. Uma proporção MD:WPC de 1:3 e uma relação 1:8 do óleo/material resultou 
em maior eficiência de encapsulação e menor tamanho de partícula. Finalmente, os autores 
concluem que um aumento no tempo de ultrassom também teve um efeito positivo sobre a 
eficiência da encapsulação. (YAZICIOGLU; SAHIN; SUMNU, 2014) 
Outro trabalho avaliou a otimização da emulsificação de óleo de linhaça utilizando o 
planejamento experimental do tipo Box-Behnken de superfície de resposta. As variáveis foram: 
concentração de material da parede, a carga de óleo e tempo de emulsificação ultrassônica. As 
respostas foram eficiência de microencapsulação (EE) e rendimento do produto (RP), além de 
avaliação da densidade aparente, tamanho de partícula e a higroscopicidade das 
micropartículas. As condições de secagem por atomização foram: temperatura de entrada do ar: 
180 ºC, o atomizador foi operado por ar comprimido a 600L/h, a vazão de alimentação foi de 
6-12 mL/min para manter uma temperatura de saída de 80 ºC. EE mostrou uma correlação 
positiva com a concentração de material de parede e tempo de ultrassom; no entanto, o aumento 
de carga de óleo teve um efeito adverso. RP foi afetado principalmente pela concentração de 
material de parede, onde o aumento da concentração de material da parede resultou em menor 
rendimento do produto. Maior tempo de ultrassom diminuiu o tamanho de partícula da emulsão, 
mas o tamanho de gota das micropartículas não se alterou significativamente devido ao aumento 
da concentração de material da parede. As melhores condições para a microencapsulação 
foram: concentração de material de parede de 20g/100g, carga de óleo de 20g de óleo /100 g de 
material de parede e um tempo de ultrassom de 120 s, obtendo como resultado 92,4% de 
eficiência e 68,7% de rendimento de encapsulação (TONTUL; TOPUZ, 2014)  
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Finalmente, é interessante o estudo do tempo e potência de sonicação no tamanho de 
gota, eficiência e rendimento de encapsulação realizado por Le e Le, (2015). Primeiro, os 
autores avaliaram o efeito de homogeneização por sonicação a diferentes potências (2,27 – 6,82 
W/g) em tempo fixo (2,5 min) na formação da emulsão de óleo de coco estabilizada com 
gelatina a uma relação massa:massa de 7,5:10; esta emulsão foi misturada a 750 rpm por 30 
min com uma solução de maltodextrina a uma relação massa:massa de gelatina:maltodextrina 
de 4:1. Uma vez obtida a melhor potência (3,41 W/g, que apresentou EE: 79% e RE: 89%) 
avaliaram o tempo entre 0 a 3 min, encontrando valores similares de rendimento e eficiência da 
fase anterior conforme aumenta o tempo. As condições de secagem foram: vazão de 
alimentação com bomba peristáltica de 22,9 mL/min, temperatura de entrada e saída do ar de 
160 e 42 ºC e pressão do ar no atomizador de 0,35 MPa. Os autores concluíram que o uso de 
ultrassom a altos níveis de potência tem um efeito de homogeneização muito alto comparado 
com homogeneização a altas pressões, e que potências acima de 5,68 W/g geram agregados e 
bloqueia a adsorção de gelatina, afetando a eficiência e o rendimento de encapsulação. 
3.4. MICROENCAPSULAÇÃO POR SPRAY DRYING 
A microencapsulação é uma tecnologia para o recobrimento de partículas em uma 
membrana, em forma de micro e nano-partículas com tamanhos entre 1 a 1000 µm, que liberam 
o seu conteúdo em condições controladas (DESAI; JIN PARK, 2005; KREUTER, 1996). Entre 
as vantagens que a técnica oferece estão: (1) liberação controlada do ingrediente ativo, (2) 
proteção dos materiais encapsulados contra a oxidação ou inativação devido à reação com o 
meio ambiente, (3) mascaramento de odor e/ou sabor dos materiais, (4) isolamento dos 
compostos de fenômenos indesejáveis, e (5) fácil manuseio e incorporação nas diferentes 
matrizes dos materiais em forma de pó (ESFANJANI et al., 2015; KAUSHIK et al., 2014; 
YOSHIZAWA, 2004).  
A preparação das micropartículas de determinadas características depende de vários 
fatores, como o tamanho e natureza do material a encapsular, propriedades do material de 
parede, e técnicas e parâmetros de encapsulação (SHARIPOVA et al., 2016). O entendimento 
de como as partículas funcionais são formadas, em relação às formulações e parâmetros de 
processo, pode refletir em um uso mais eficiente da energia e materiais; isto é evidenciado na 
manipulação do tamanho de partícula, morfologia e microestrutura, produzindo pós com 
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melhores propriedades para avançadas aplicações como adsorção seletiva (LIU; CHEN; 
SELOMULYA, 2015). 
A secagem por spray dryer é o procedimento mais comum na produção de partículas 
em forma de pós em escala industrial e é um dos vários métodos para a microencapsulação 
(EZHILARASI et al., 2013; LIU; CHEN; SELOMULYA, 2015); representa um processo de 
custo eficiente, é flexível e produz partículas de boa qualidade (FRASCARELI et al., 2012). 
Neste método, a emulsão é atomizada geralmente a temperaturas elevadas para evaporar o 
solvente. As características das micropartículas finais dependem do fluxo de alimentação e 
temperatura de entrada (ESTEVINHO et al., 2014). 
O processo de secagem por spray drying (Figura 4) possui três passos: (1) atomização 
de um líquido alimentado dentro da câmara de secagem do equipamento; (2) mistura das finas 
gotas da emulsão com um fluxo de gás quente e seco para evaporar o solvente; e (3) separação 
e recoleção do pó por meio de um ciclone (AMERI; MAA, 2006; LIU; CHEN; SELOMULYA, 
2015).  
 
Figura 4. Esquema do processo de secagem por atomização. 
Fonte: Ameri; Maa (2006). 
Desde o momento em que a técnica de secagem por atomização surgiu na indústria de 
alimentos na década de 1950, muitos estudos foram desenvolvidos em diferentes áreas de 
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aplicação na indústria de alimentos (DESAI; JIN PARK, 2005). Na área de microencapsulação 
a literatura reporta uma grande quantidade de trabalhos (CARVALHO; SILVA; HUBINGER, 
2014; IXTAINA et al., 2015; KLINKESORN et al., 2005, 2006; LE; LE, 2015; MARTÍNEZ 
et al., 2015; NARAYAN; MARCHANT; WHEATLEY, 2001; SHU et al., 2006). Os autores 
mencionados anteriormente trabalharam diversos materiais de parede, condições operacionais 
e um amplo número de matrizes alimentares. 
Os óleos sempre foram parte integrante dos alimentos para seres humanos, sendo 
fundamentais para a saúde. Industrialmente, desempenham um papel importante no 
desenvolvimento de diferentes áreas de produtos químicos, farmacêuticos, cosméticos, e 
alimentícios (GASHAW; GETACHEW, 2014). Na atualidade, os ácidos graxos essenciais 
microencapsulados tem sido cada vez mais utilizados como ingredientes em alimentos 
funcionais, como pães, misturas para bolos, sobremesas, alimentos para animais, cereais, etc 
(RODEA-GONZÁLEZ et al., 2012). 
3.4.1. Microencapsulação de óleo de chia 
Poucos trabalhos foram desenvolvidos até o momento no estudo da microencapsulação 
de óleo de chia, portanto é importante aprofundar o desenvolvimento do processamento da chia 
devido ao seu potencial comercial no futuro próximo. 
Rodea-González et al (2012) determinaram a influência do concentrado de proteína de 
soro de leite com goma arábica ou goma de algaroba no tamanho das gotas e estabilidade das 
emulsões; eficiência de encapsulação das micropartículas e o tamanho das gotas e a estabilidade 
das emulsões reidratadas. As condições de secagem foram: vazão de alimentação de 40 
mL/min, temperaturas e entrada e saída: 135 e 80 ºC e pressão de atomização de 4 bar. Os 
autores encontraram que (i) as emulsões de óleo-em-água com conteúdo de 40% de sólidos 
totais e uma relação núcleo/material de parede de 1:3 produziram micropartículas com maior 
eficiência de encapsulação; (ii) a eficiência de encapsulação foi independentemente do tamanho 
da partícula; (iii) os biopolímeros usados na forma fresca e reconstituída formaram emulsões 
estáveis sem a coalescência das gotículas; (iv) As taxas de coalescência para as emulsões 
reconstituídas foram da mesma ordem de grandeza que as frescas.  
Outro trabalho com óleo de chia foi feito por Ixtaina et al (2015). Os autores avaliaram 
a influência da pressão (400 e 600 bar) na homogeneização das emulsões e a temperatura de 
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entrada e saída do spray drying (135/70 e 170/90 ºC) nas propriedades físico-químicas do óleo 
microencapsulado com caseinato de sódio e lactose, encontrando uma eficiência de 
encapsulação de 90% e melhores características e estabilidade nas emulsões homogeneizadas a 
600 bar. A temperatura do processo não mostrou efeitos relevantes no estudo. Os autores 
concluem que para conseguir microencapsular o óleo, é essencial desenvolver uma boa 
formulação e aplicar processos apropriados para obter emulsões líquidas estáveis antes de 
converte-las a pó por desidratação, onde a emulsificação desempenha um papel essencial na 
otimização da eficiência de encapsulação. 
O estudo realizado por Martínez et al (2015) analisou a utilização de maltodextrina em 
combinação com hidroxipropilmetilcelulose como materiais de parede para microencapsular 
óleo de chia na secagem por atomização. As condições de secagem foram: bico atomizador do 
tipo duplo fluido com orifício de 0,5 mm, 6 bar de pressão e 279 L/h de vazão do ar, temperatura 
de entrada 163 ºC. O efeito do extrato de alecrim sobre a estabilidade oxidativa do óleo 
microencapsulado foi examinado sob condições de armazenagem prolongada. Após um 
armazenamento de 45 dias, o óleo de chia microencapsulado com extrato de alecrim apresentou 
menor formação de compostos de oxidação primários do que a amostra controle (sem alecrim). 
No entanto, durante todo o período de armazenamento o óleo de chia não encapsulado relatou 
menor dano oxidativo do que as suas congéneres encapsuladas, o que mostra que o processo de 
secagem por atomização afetou negativamente a estabilidade. 
Julio et al (2015) analisaram a formação de emulsões de óleo de chia variando a 
concentração de caseinato de sódio (2, 5 e 10% (p/p)), com e sem 10% (p/p) de lactose e 
utilizando diferentes pressões de homogeneização (400 e 600 bar). As variáveis de resposta 
foram tamanho de partícula, potencial-ζ, propriedades reológicas, e os valores de peróxido e p-
anisidina. Eles encontraram que todos os sistemas registraram gotículas carregadas 
negativamente e distribuição monomodal de tamanho de partícula. As emulsões com 2 e 5% 
(p/p) de caseinato de sódio apresentaram um comportamento de fluído newtoniano. A emulsão 
com 2% mostrou estabilidade moderada à formação de creme, enquanto que a de 5% apresentou 
desestabilização por floculação e formação de creme algumas horas após a sua preparação. 
Emulsões com 10% (p/p) de lactose mostraram um comportamento pseudoplástico e alta 
estabilidade pelo rearranjo dos agregados em uma rede de gel firme. Em geral, as emulsões O/A 
de chia exibiram uma boa estabilidade oxidativa. 
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3.4.2. Oxidação de compostos lipídicos 
Um dos processos mais importantes de deterioração de compostos lipídicos é a 
oxidação, tendo como principal consequência o desenvolvimento da rancidez pela formação de 
odores e flavours indesejáveis. Nesse sentido, garantir a estabilidade oxidativa é importante 
para a aceitação e qualidade de um produto ao longo de sua vida de prateleira (VERLEYEN; 
VAN DYCK; ADAMS, 2005) 
A tendência à oxidação dos ácidos linoléico e linolênico (e outros poli-insaturados) é 
maior que a dos ácidos graxos monoinsaturados, por causa da presença dos grupos metilenos  
(-CH2-) ativados entre as ligações duplas, tornando-os bastante vulneráveis a esta reação 
(ARAÚJO, 2004) 
O mecanismo de oxidação lipídica inicia quando o radical livre (R•) de um ácido graxo 
insaturado reage rapidamente com o oxigênio e forma os radicais de peróxidos (ROO•). A partir 
de então, esses radicais de peróxidos se propagam em reação em cadeia com mais lipídios e 
levam à produção de hidroperóxidos (ROOH), os quais se decompõem rapidamente para 
formação de produtos de oxidação secundária (HALBAUT et al., 1997). 
A medição de índice de peróxidos é uma metodologia amplamente usada para estudar, 
de forma geral, o processo de oxidação primaria de diferentes matrizes oleosas, e tem sido 
reportada por diversos aurores, seja para óleos puros, adicionados de algum antioxidante, ou 
microencapsulado (BAKRY et al., 2016; BELINGHERI et al., 2015; BODOIRA et al., 2017; 
ESCALONA-GARCÍA et al., 2016; GOYAL et al., 2015a; HU et al., 2016; KUHN; CUNHA, 
2012; NG et al., 2014) 
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4. MATERIAL E MÉTODOS 
4.1. ÓLEO DE CHIA 
Para a primeira fase do trabalho (avaliação da densidade energética na obtenção de 
emulsões estabilizadas por WPC e WPC + pectina), foi utilizado como ativo óleo proveniente 
da semente de chia (Salvia hispânica L.) doado pela empresa R&S Blumos Comercial de 
Produtos Alimentícios LTDA (Campinas-SP, Brasil). Esse óleo foi doado para um trabalho de 
mestrado anterior, e foi usado no presente trabalho para tentar comparar os processos de 
obtenção das emulsões.  
Para a segunda fase do trabalho (secagem por spray drying e caracterização das 
micropartículas), o óleo utilizado como material ativo foi comprado da empresa Destilaria 
Bauru Ltda (Catanduva – SP). Segundo informações fornecidas pelo fabricante, o óleo foi 
obtido a partir da semente de chia Salvia Hispânica L., por prensagem a frio. Este óleo foi 
submetido às análises de caracterização e estabilidade à oxidação das micropartículas. 
4.2. MATERIAIS DE PAREDE E AGENTES ENCAPSULANTES 
Como materiais foram utilizados: concentrado proteico de soro de leite (WPC) (Fonterra 
Co-operative Group Limited. Auckland, Nova Zelândia), pectina (Danisco Brasil LTDA. Cotia, 
Brasil), maltodextrina 10 DE e amido modificado Hi-Cap® 100 da empresa Ingredion Brasil 
Ingredientes Industriais Ltda (Mogi-Guaçu, Brasil). 
4.3. MÉTODOS 
4.3.1. Caracterização do óleo de chia 
O óleo de chia foi caracterizado em relação ao perfil de ácidos graxos: Para a 
determinação da composição do óleo em ácidos graxos foi adotada a metodologia da AOCS 
(2009). As análises foram realizadas utilizando um Cromatógrafo Gasoso Capilar CGC 68650 
Series GC System (Agilent, EUA), equipado com uma coluna capilar DB-23 (50% cianopropil 
– metilpolisiloxano), com dimensões de 60 m x 0,25 mm x 0,25 μm (Agilent,EUA). A 
temperatura do forno foi mantida inicialmente a 110 ºC, por 5 min, depois programada com 
rampa de 5ºC/min até 215 ºC, e depois mantida à temperatura de 215 ºC, por 24 min; a 
temperatura do injetor foi de 250 ºC; a temperatura do detector de 280 ºC; o volume de injeção 
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foi 1 μL e o fluxo do gás de arraste (hélio) de 1 mL/min. Essa análise foi realizada em duplicata 
no Laboratório de Óleos e Gorduras da Faculdade de Engenharia de Alimentos/Unicamp. 
4.3.2. Procedimento experimental 
A Figura 5 ilustra resumidamente as etapas do procedimento experimental desta 
dissertação de mestrado. 
 
Figura 5. Diagrama de fluxo de processo. 
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Geralmente o processo de emulsificação é realizado primeiramente com um rotor-
estator para emulsionar e após é utilizado homogeneizador a alta pressão para obter tamanhos 
de gota que permitam ter uma emulsão estável. O presente trabalho substitui a utilização destes 
equipamentos por ultrassom, estudando os valores de densidade energética necessários para 
formar emulsões estáveis. O preparo das emulsões foi realizado conforme metodologia descrita 
por Noello (2016), com algumas modificações. Foram escolhidos os mesmos materiais 
utilizados pela autora, assim como a sequência do processo. Porém, no presente trabalho, foi 
usado ultrassom para formar a emulsão e fazer o estudo da densidade energética. Finalmente 
foram escolhidas as emulsões para secar em secador do tipo spray dryer avaliando duas 
temperaturas de processo e as partículas obtidas foram caracterizadas.  
O WPC, pectina, Maltodextrina 10DE e Hi-Cap® 100 foram dispersos em água MilliQ 
e mantidos por uma noite sob agitação magnética para a completa dissolução. Para melhorar a 
diluição da pectina, a dispersão foi aquecida por 30 min a 70 ºC em agitação. O pH foi ajustado 
para 3,8 com adição de HCl 1M 15 minutos antes do preparo das emulsões. Neste valor de pH, 
o WPC tem caráter catiônico, a pectina aniônico e os materiais de parede perto da neutralidade, 
o que favorece a formação das emulsões dupla camada (NOELLO, 2016). 
4.4. AVALIAÇÃO DA DENSIDADE ENERGÉTICA NO PROCESSO DE 
EMULSIFICAÇÃO POR ULTRASSOM 
4.4.1. Processo de emulsificação usando ultrassom 
Na Figura 6 é apresentado o sonicador Q700 (Qsonica), com potência máxima de 700 
W, que foi utilizado no presente trabalho. É composto por uma sonda de ultrassom, uma caixa 
de proteção acústica e um gerador onde é possível controlar diferentes variáveis do processo. 
A ponteira utilizada para realizar os experimentos foi de ½ polegada de diâmetro, composta por 
titânio (QSonica). 
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Figura 6. A) Ultrassom marca Q-Sonica 700. B) Sonda de ultrassom. 
Primeiramente foram pesadas as dispersões dos materiais e o óleo segundo as 
proporções da emulsão que ia ser formada (itens 4.4.3, 4.4.4, e 4.4.5). A massa foi fixada em 
250 g. Foi usado um béquer encamisado e um banho de recirculação para evitar que a 
temperatura da emulsão fosse maior que 40 °C. A ponteira foi submersa 2,3 cm, que representa 
metade da altura do líquido no béquer. As variáveis foram a amplitude da potência (50, 75 e 
100%) e o tempo de processo (2, 4, 6, 10 e 15 minutos). Durante o processo, o equipamento 
fornece informação relativa à potência que está sendo entregue ao sistema e o gasto energético 
do processo. Cada experimento foi feito em duplicata. 
4.4.2. Cálculo da densidade energética na obtenção das emulsões 
O cálculo da densidade energética do ultrassom está apresentado na equação 1. 
𝐸𝑣,𝑢𝑙𝑡 =
(𝑃𝑢×𝑡𝑠𝑜𝑛)
𝑉
=
𝐸𝑇
𝑉
 
Onde 𝐸𝑣,𝑢𝑙𝑡 é densidade energética (kJ/m
3) do ultrassom, 𝑃𝑢 é a potência utilizada (W), 
𝑡𝑠𝑜𝑛 é o tempo de processo, 𝐸𝑇 é a energia total (kJ) e 𝑉 é o volume da emulsão (m
3). 
Durante o processo, o equipamento mostra a faixa de potência em que está trabalhando 
o ultrassom, e ao final da operação apresenta a energia total consumida (J), este último é o valor 
que é usado para o cálculo da densidade energética. 
Para conhecer a potência média que trabalhou o sistema, considera-se a energia total 
consumida e o tempo de processo. 
Gerador 
Transdutor 
Amplificador 
Ponteira 
Caixa acústica 
B A 
(1) 
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4.4.3. Formação de emulsões estabilizadas por WPC 
Nesta primeira etapa foram obtidas emulsões simples de óleo de chia e WPC variando 
as condições de processo do ultrassom. Foram estudados diferentes níveis de amplitude da 
potência (50%, 75% e 100%) e tempo de processo (2, 4, 6, 10 e 15 minutos). Os valores de 
densidade energética utilizados foram determinados conforme a Equação 1. As emulsões foram 
caracterizadas segundo o item 4.5. 
A composição mássica da formulação utilizada nesta parte do trabalho foi de 1,5% de 
WPC, 18% óleo de chia e 80,5% de água (Figura 7). Estas concentrações foram calculadas de 
forma que, com adição de componentes nas etapas subsequentes do trabalho, a emulsão final 
(imediatamente antes da etapa de secagem em spray dryer) atingisse 30% de sólidos totais, 
sendo 6% óleo de chia, 0,5% WPC, 0,5% pectina, e 23% de materiais de parede (Hi-Cap® 100 
e maltodextrina) (NOELLO, 2016). 
 
Figura 7. Composição mássica de emulsões estabilizadas por WPC. 
4.4.4. Formação das emulsões estabilizadas por WPC e pectina 
Após definidas as melhores condições de homogeneização (emulsões estáveis com 
menor densidade energética) das emulsões estabilizadas por WPC (item 4.4.3.), foi realizada a 
adição da dispersão de pectina, contendo 66,67% da emulsão WPC/óleo e 33,33% da dispersão 
de pectina. Foram estudados dois níveis de amplitude de potência (75 e 100%) nos tempos 2, 
4, 6, 10 e 15 minutos; além de 50% de potência com 2 minutos de processo no ultrassom. Este 
último ensaio foi realizado baseando-se nos resultados obtidos com amplitudes de 75 e 100%. 
As concentrações dos componentes da emulsão estabilizada por WPC + pectina determinadas 
a partir do balanço de massa são apresentadas na Figura 8. As emulsões obtidas foram 
caracterizadas conforme descrito no item 4.5.  
 
Ultrassom 
(Variação do 
Tempo e potência) 
WPC (1,8%) 
Água (98,2%) 
Óleo de chia (100%) 
WPC (1,5%) 
Óleo (18%) 
Água (80,5%) 
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Figura 8. Formação das emulsões estabilizadas por WPC e pectina. 
4.4.5. Adição de sólidos às emulsões 
Uma vez determinadas as melhores condições para obter emulsões estabilizadas por 
WPC e WPC + pectina (emulsões estáveis com menor densidade energética), foi realizada a 
adição do material de parede (Maltodextrina 10DE e Hi-Cap® 100) a cada uma dessas 
emulsões, isto com o objetivo de avaliar quais são as emulsões finais com melhores 
características de estabilidade, adequando-se à etapa de secagem em spray dryer.  
Na Figura 9 são apresentadas as concentrações de cada um dos componentes para obter 
a emulsão final estabilizada com WPC. Esta emulsão foi obtida com 33,34% da emulsão de 
óleo + WPC e 66,66% da dispersão de material de parede.  
 
Figura 9. Adição de sólidos na emulsão estabilizada por WPC. 
MP: Material de parede.  
Na Figura 10 encontram-se as concentrações para obter a emulsão final estabilizada com 
WPC + pectina. Esta foi obtida diluindo 50% da emulsão de óleo + WPC + pectina com 50% 
de dispersão de material de parede.  
Estas emulsões foram homogeneizadas por ultrassom a 100% de amplitude de potência 
e 2 minutos de processo. Na Tabela 2 são apresentadas as proporções de material de parede 
(Maltodextrina 10DE e Hi-Cap® 100) que foram usadas para cada uma das emulsões. As 
emulsões obtidas foram caracterizadas conforme descrito no item 4.5. 
Ultrassom 
(Variação do 
Tempo e potência) 
Tempo, potência WPC (1,5%) 
Óleo (18%) 
Água (80,5%) 
Pectina (3%) 
Água (97%) 
WPC (1%) 
Pectina (1%) 
Óleo (12%) 
Água (86%) 
Ultrassom 
2 min, 100% de 
amplitude da potência 
WPC (1,5%) 
Óleo (18%) 
Água (80,5%) 
MP (47%) 
Água (53%) 
 
WPC (0,5%) 
MP (23,5%) 
Óleo (6%) 
Água (70%) 
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Figura 10. Adição de sólidos na emulsão estabilizada por WPC e pectina. 
MP: Material de parede. 
Tabela 2. Proporção do material de parede (MP). 
Nomenclatura  Maltodextrina 10DE Hi-Cap® 100 
MD  100% -- 
MH 50 50% 50% 
M75 H25  75% 25% 
HC  -- 100% 
 
4.5.CARACTERIZAÇÃO DAS EMULSÕES 
4.5.1. Índice de cremeação 
Imediatamente após a etapa de homogeneização, alíquotas de 100 mL foram transferidas 
para provetas graduadas de 100 mL. Estas foram seladas e armazenadas sob temperatura 
ambiente (20-25 ºC) por 24 horas, para observar se houve separação de fases. A estabilidade é 
medida em triplicata através da altura da fase superior segundo a seguinte equação:  
%𝐼𝐶 = (
𝐻
𝐻𝑜
) ×100 
Onde 𝐻𝑜 é a altura inicial e 𝐻 é a altura da fase superior após 24 h.  
4.5.2. Distribuição de tamanho e diâmetro médio das gotas 
Foi usada a técnica de espalhamento de luz por difração a laser para determinar a 
distribuição de tamanho e diâmetro médio das gotas, através do equipamento Mastersizer 2000 
(Malvern Instruments Ltda, Malvern, Reino Unido). 
As medições foram realizadas imediatamente após homogeneização, em triplicata, por 
via úmida. Considerou-se o diâmetro médio de uma esfera de mesma área (Diâmetro médio 
superficial – D[3,2]) e o span (equações 3 e 4). 
Ultrassom 
2 min, 100% de 
amplitude da potência 
 WPC (1%) 
Pectina (1%) 
Óleo (12%) 
Água (86%) 
 
MP (46%) 
Água (54%) 
 
WPC (0,5%) 
Pectina (0,5%) 
MP (23%) 
Óleo (6%) 
Água (70%) 
 
(2) 
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𝐷[3,2] =
∑ 𝑛𝑖 𝑑𝑖
3
∑ 𝑛𝑖 𝑑𝑖
2 
 
𝑆𝑝𝑎𝑛 =
𝑑(90) − 𝑑(10)
𝑑(50)
 
Onde 𝑑𝑖 é o diâmetro das gotas, n o número de gotas e 𝑑(10), 𝑑(50), 𝑑(90) são os 
diâmetros a 10%, 50% e 90% de volume acumulativo respectivamente.  
4.5.3. Microscopia óptica 
Um pequeno volume da emulsão foi colocada em lâminas e observada a uma 
amplificação de 100X no microscópio ótico Carl Zeiss (modelo Axio Scope A1, Gottingen, 
Alemanha). 
4.5.4. Potencial zeta 
Foi determinado o potencial zeta (ζ) diluindo as amostras até a faixa de detecção do 
equipamento em água acidificada a pH 3,8 (NOELLO, 2016). As medições foram feitas em 
triplicata, sob temperatura ambiente em uma câmara de medição de microeletroforese 
(ZetaSizer Nano-ZS, Malvern Instruments Ltda, Malvern, Reino Unido). 
4.5.5. Comportamento reológico 
Curvas de escoamento foram construídas para medir a viscosidade das emulsões que 
não apresentaram cremeação após 24 horas de preparo; os ensaios foram feitos em triplicata em 
um reômetro de deformação controlada AR1500ex (TA Instruments, Elstree, UK), em 
geometria cone placa de 60 mm de diâmetro e GAP de 67µm com temperatura mantida a 25 
ºC. 
Para o ajuste matemático das curvas de escoamento obtidas, foram usados os modelos 
empíricos para fluidos newtonianos, lei de potência e Herschel-Bulkley (HB) segundo as 
equações 5 e 6 e 7 respectivamente. A viscosidade aparente foi calculada como a relação entre 
tensão de cisalhamento (𝜎) e a taxa de deformação (?̇?).  
𝜎 = ?̇?×𝜇 
𝜎 = 𝐾×(?̇?)𝑛 (6) 
(5) 
(3) 
(4) 
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𝜎 = 𝜎0 + 𝐾(?̇?)
𝑛 
Onde µ é a viscosidade (Pa.s); K é o índice de consistência (Pa.sn) e n é o índice de 
comportamento. 
4.5.6. Microscopia confocal de varredura a laser (CSLM) 
As emulsões foram visualizadas usando microscopia confocal de varredura a laser em 
um equipamento confocal LSM 780-NLO Zeiss no microscópio Axio Observer Z.1 (Carl Zeiss 
AG, Alemanha), com objetiva de 100X. O óleo foi corado usando o corante Nile Red; o WPC 
com o corante fluoresceína-5-isotiocianato (FITC) e a pectina com o corante Calcofluor White. 
As emulsões foram feitas conforme as condições de processo selecionadas, e as emulsões 
coradas foram examinadas no microscópio. Foi usado o laser de 405 nm para excitação do 
Calcofluor White e a emissão foi coletada a 410 – 490 nm. Laser de 488nm foi usado para 
excitação do FITC e a emissão foi coletada a 498 – 547 nm, e laser de 543nm foi usado para 
excitação do Nile Red e a emissão foi coletada a 610 – 710 nm. O esperado é que nas 
micrografias CSLM a pectina seja azul, o WPC verde e o óleo vermelho (PARTANEN et al., 
2016). 
4.6. SECAGEM POR ATOMIZAÇÃO 
Foi usado um secador por atomização em escala de laboratório (mini spray drying B-
290) marca Büchi (Büchi Labortechnik, Flawil, Suíça), que tem uma câmara de secagem de 
dimensão 16,5 cm × 60 cm e um bico atomizador do tipo duplo fluido, com orifício de 0,7 mm. 
A alimentação do secador foi realizada por meio de uma bomba peristáltica com vazão de 5,5 
mL/min. A vazão do ar de secagem foi de 35 m3/h. foram avaliadas duas temperaturas de 
entrada do ar de secagem (150 e 180 ºC). A pressão e vazão do ar comprimido foi fixada em 6 
bar e 1 m3/h respectivamente. A temperatura de saída foi monitorada e as secagens foram feitas 
em duplicata. 
Foi utilizado também um desumidificador de ar, marca Büchi, modelo B-296 (Büchi 
Labortechnik AG, Switzerland), com a finalidade de fornecer ar com umidades relativas 
similares para todas as secagens (40%). As condições de secagem foram baseadas em um 
trabalho anterior (NOELLO, 2016). 
(7) 
42 
 
 
 
4.7. CARACTERIZAÇÃO APÓS SECAGEM 
Após a formação das micropartículas no spray drying estas foram caracterizadas com 
as seguintes determinações:  
4.7.1. Rendimento de secagem 
O rendimento de encapsulação foi calculado como a relação entre a massa de 
micropartículas obtidas após spray drying e a massa da emulsão que entra no equipamento 
(SHU et al., 2006). O rendimento de encapsulação (RE) está dado pela equação 8.  
𝑅𝐸 (%) = (
𝑚µ𝑐
𝑚𝑒
) ×100 
Onde 𝑚µ𝑐 é a massa das micropartículas e 𝑚𝑒 é a massa da emulsão alimentada ao spray 
drying.  
4.7.2. Conteúdo de umidade e atividade de água 
O conteúdo de umidade foi determinado gravimetricamente, por secagem em estufa de 
circulação forçada a 105 ºC até atingir peso constante (A.O.A.C. 966,02). A atividade de água 
foi medida em um higrômetro digital Aqualab modelo série 3TE (Decagon, Pullman EUA), a 
25 ºC. As medidas foram realizadas em triplicata. 
4.7.3. Higroscopicidade 
A higroscopicidade foi determinada pela quantidade de umidade adsorvida por 1 g de 
amostra, disposta em um recipiente hermético com uma solução saturada de NaCl (75,29% UR) 
a 25 ºC (CAI; CORKE, 2000). As amostras foram pesadas após uma semana e a 
higroscopicidade é expressa em gramas de água adsorvida por 100 g de matéria seca (g/100 g). 
4.7.4. Distribuição de tamanho e diâmetro médio de partículas  
A distribuição de tamanho e diâmetro médio de partículas foram determinadas em um 
analisador de tamanho de partículas por difração a laser no equipamento Mastersizer 2000 
(Malvern Instruments Ltd, Malvern, Reino Unido). O diâmetro médio foi determinado 
baseando-se no diâmetro médio de uma esfera de mesmo volume, o diâmetro de De Brouckere 
(8) 
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D[4,3], conforme apresentado na Equação 9. As amostras foram analisadas em triplicata, por via 
úmida, com dispersão em etanol 99,5%. 
𝐷[4,3] =
∑ 𝑛. 𝑑𝑖
4𝑛
𝑖=1
∑ 𝑛. 𝑑𝑖
3𝑛
𝑖=1
 
Onde: 𝑑𝑖 é o diâmetro das partículas e n é o número de partículas. 
4.7.5. Morfologia das micropartículas obtidas por atomização 
A análise da microestrutura das partículas foi feita por meio da avaliação da sua 
morfologia através de microscopia de varredura eletrônica (ROSENBERG; YOUNG, 1993). 
As amostras foram fixadas em porta-espécimes metálicas (stubs) de 12 mm de diâmetro e 10 
mm de altura, através do uso de uma fita adesiva. Para obtenção de imagens do interior das 
paredes e dos poros das micropartículas, foi realizada uma raspagem manual em metade da 
amostra fixada no stub. Após essa etapa, foi realizado o recobrimento das amostras através do 
processo de evaporação de ouro a vácuo em um aparelho metalizador Sputter Coater 
POLARON SC7620, VG Microtech (Uckfield, Inglaterra.) a uma taxa de recobrimento de 0,17 
Å/mA.volt.s, por 180 segundos, com corrente de 3 mA, 1 Volt, portanto espessura de 92 Å. As 
amostras metalizadas foram observadas no microscópio de varredura eletrônica LEO 440i - 
6070 (LEICA Electron Microscopy Ltd., Cambridge, Inglaterra), operando com 10 kV e 
corrente de feixe igual a 50 pA. A aquisição das imagens foi feita pelo software LEO (3.01). 
4.7.6. Estabilidade oxidativa das micropartículas e do óleo 
A estabilidade oxidativa das micropartículas e do óleo de chia puro foi avaliada quanto 
à formação de peróxido durante 4 semanas de armazenamento a 50°C e 20% de UR. As 
amostras (1,5 g de pó e uma capa de óleo fina) foram dispostas em placas Petri pequenas e 
abertas. A temperatura foi empregada com o objetivo de acelerar a oxidação.  
Primeiramente foi feita a extração do óleo das partículas (PARTANEN et al., 2008). 0,5 
g de pó foi pesado em um béquer pequeno e suspenso em 5 mL de água destilada até dissolução 
do pó. Uma amostra de 400 µL de solução foi disposta em tubo de ensaio com 1,5 mL de uma 
mistura iso- octano/isopropanol (2:1) e foi agitada 3 vezes durante 10 s para extrair o óleo. Após 
separação das fases, usou-se a fase superior para realizar a quantificação de peróxidos. A 
extração do óleo foi feita em triplicata. 
(9) 
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A determinação do valor de peróxidos foi realizada por leitura em espectrofotômetro de 
acordo com o método padrão IDF (PARTANEN et al., 2008), com pequenas modificações. Em 
tubos de ensaio cobertos com papel alumínio foi adicionada uma alíquota de 400 µL do meio 
de extração, 9,6 mL de uma mistura de metanol/clorofórmio (7:3), e para fazer a reação onde 
se forma a cor, foram adicionados 50 µL solução de cloreto de ferro (II) e 50 µL de solução de 
tiocianato de amônia. A amostra foi agitada em agitador tipo vórtex e mantida em repouso, no 
escuro, por 5 minutos. A medida da absorbância foi feita a 500 nm em um espectrofotômetro 
(SQ 2800 UV/VIS, Unico, New Jersey, Estados Unidos). As medidas foram feitas em triplicata. 
A curva padrão foi feita em duplicata com diferentes concentrações de solução de ferro.  
4.7.7. Reconstituição das emulsões 
1 g de amostra foi diluída em 9 g de água milli-Q acidificada a pH 3,8. Após uma hora 
de agitação a emulsão foi analisada quanto a distribuição e tamanho médio de gota, microscopia 
ótica, índice de cremeação após 24 horas de armazenamento e potencial ζ (KLINKESORN et 
al., 2005). 
4.8.ANÁLISE DE RESULTADOS 
Os resultados obtidos para as diferentes emulsões e micropartículas foram analisados 
por Análise de Variância, utilizando-se o Software Microsoft Excel 2010®. O Teste de Tukey 
foi utilizado para a análise de diferença de médias, com p ≤ 0,05. 
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5. RESULTADOS E DISCUSSÃO 
5.1. CARACTERIZAÇÃO DO ÓLEO DE CHIA 
A caracterização do óleo de chia doado pela empresa R&S Blumos Comercial de 
Produtos Alimentícios LTDA, utilizado na primeira fase deste trabalho (avaliação de densidade 
energética na obtenção de emulsões estabilizadas por WPC e WPC + pectina) foi feita por 
Noello (2016). Portanto, esses resultados não são apresentados neste trabalho. 
A caracterização do óleo fornecido pela empresa Destilaria Bauru, utilizado na segunda 
fase deste trabalho (secagem por spray drying e caracterização das micropartículas) foi feita 
através da determinação da composição do óleo, em termos dos ácidos graxos presentes, 
segundo metodologia descrita na seção 4.1.1. Os tipos de ácidos graxos determinados, assim 
como o tempo de retenção do composto e a área correspondente a cada ácido, estão 
apresentados na Tabela 3. 
Tabela 3. Composição dos ácidos graxos do óleo. 
Pico *Ácido graxo (%m/m) TR (min) Área (%) 
1 C14:0 – mirístico 20,57 0,33 
2 C15:0 – pentadecanóico 22,32 0,08 
3 C16:0 – palmítico 23,97 8,08 
4 C16:1 – palmitoléico 24,49 0,47 
5 C17:0 – margárico 25,53 0,17 
6 C18:0 – esteárico 27,08 3,74 
7 C18:1 – oleico 27,59 16,54 
8 C18:2 – linoleico 28,43 21,20 
9 C18:3 – linolênico 29,63 47,75 
10 C20:0 – araquídico 30,62 0,49 
11 C20:1 – eicosenóico 31,26 0,31 
12 C22:0 – behênico 35,49 0,35 
13 C24:0 lignocérico 42,85 0,47 
*Cx:y – x: Número de Carbonos; y: Ligações duplas. TR: tempo de retenção. 
Os dados apresentados na Tabela 3 mostram que o óleo utilizado como ativo é um óleo 
com alto teor de ácidos graxos, sendo na sua maior porção ácidos graxos insaturados. A maior 
parte dos ácidos graxos é de cadeia poli-insaturada como o ácido linolênico (C18:3) com 
47,75% e o ácido linoleico (C18:2) com 21,20%; e também monoinsaturados como o ácido 
oleico (C18:1) com 16,54%, esses três ácidos são conhecidos como ômega- 3, 6 e 9 
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respectivamente. Em menor proporção, aparecem ácidos graxos saturados como ácido 
palmítico (C16:0) com 8,08% e ácido esteárico (C18:0) com 3,74%. 
Os resultados obtidos divergem daqueles reportados na literatura. Na Tabela 4 são 
apresentados alguns dados do perfil de ácidos graxos do óleo de chia publicados em trabalhos 
anteriores, onde se mostra que o conteúdo de ácido linolênico, linoleico e oleico varia entre 60 
– 64%, 18 – 22% e 5 – 8% respectivamente. Com isto pode-se inferir que o óleo adquirido tenha 
sido adulterado, modificando as suas características naturais. 
Tabela 4. Resultados na literatura dos principais ácidos graxos do óleo de chia. 
Referencia 
Ácido graxo (%) 
Linolênico Linoleico Oleico 
(NOELLO, 2016) 60,21 20,21 7,46 
(IXTAINA et al., 2011) 64, 5 19,7 5,5 
(PORRAS-LOAIZA et al., 2014) 62,78 20,12 7,05 
(MARINELI et al., 2014) 62,80 18,23 7,04 
(MARTÍNEZ et al., 2012) 60,5 22,0 7,4 
(BODOIRA et al., 2017) 61,8 20,1 7,18 
 
Devido a que não se tem certeza que o óleo de chia fornecido pela empresa Destilaria 
Bauru seja 100% puro, vamos chamar este óleo de “óleo ativo”. Já que mesmo sendo um óleo 
misturado, este se caracteriza por ser um óleo com excelente qualidade (alto conteúdo de ácidos 
graxos insaturados), e é o óleo usado na segunda fase do trabalho (secagem por spray drying e 
caracterização das micropartículas).  
5.2. AVALIAÇÃO DA DENSIDADE ENERGÉTICA DAS EMULSÕES 
ESTABILIZADAS POR CONCENTRADO PROTEICO DE SORO DE LEITE 
A avaliação da densidade energética foi feita para obter emulsões finais estáveis com o 
menor gasto energético possível no processo de emulsificação por ultrassom. Foram feitos 
ensaios nos quais se esperava formação de camada simples (emulsões estabilizadas por WPC) 
e experimentos de formação de camada dupla (WPC + pectina). Neste último foi feita a 
emulsificação usando WPC e, posteriormente, foi adicionada a dispersão de pectina. 
Em cada etapa do processo, as emulsões foram submetidas à análise de estabilidade, 
distribuição de tamanho e diâmetro médio das gotas, potencial ζ, microscopia ótica e 
comportamento reológico; as metodologias foram descritas no item 4.5. 
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Na primeira etapa foram feitos experimentos nos quais foram testadas diferentes 
amplitudes da potência (50, 75 e 100%) e diferentes tempos de processo (2, 4, 6, 10 e 15 min) 
na formação de emulsões do óleo ativo estabilizadas com WPC. Na Tabela 5 são apresentados 
os dados de energia (J) fornecidos pelo equipamento, e a partir deste valor foram calculadas a 
potência média e a densidade energética de cada condição experimental (Equações 10 e 11). 
 
𝑃𝑜𝑡ê𝑛𝑐𝑖𝑎 (𝑊) =
𝐸𝑛𝑒𝑟𝑔𝑖𝑎 (𝐽)
𝑇𝑒𝑚𝑝𝑜 (𝑠)
 
 
𝐷𝑒𝑛𝑠𝑖𝑑𝑎𝑑𝑒 𝑒𝑛𝑒𝑟𝑔é𝑡𝑖𝑐𝑎 (𝐸𝑉) =
𝐸𝑛𝑒𝑟𝑔𝑖𝑎 (𝑘𝐽)
𝑉𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒 (𝑚3)
 
Tabela 5. Densidades energéticas (Ev) avaliadas na formação das emulsões estabilizadas por 
WPC.  
Amplitude (%) Tempo (min) Energia (J) Potência (W) Ev (kJ/m3) 
50 
2 7.095±64 59,13±0,53 27.607±248 
4 14.154±86 58,97±0,36 55.072±333 
6 21.359±107 59,33±0,30 83.109±418 
10 35.750±33 59,58±0,05 139.105±127 
15 55.625±44 61,81±0,62 216.440±174 
75 
2 10.579±125 88,15±0,54 41.161±487 
4 20.766±96 88,53±0,40 80.802±374 
6 32.254±127 89,59±0,35 125.500±492 
10 54.428±105 90,71±0,18 211.780±410 
15 82.764±131 91,95±1,01 332.037±509 
100 
2 15.088±134 125,73±1,11 58.706±520 
4 30.642±234 127,67±0,98 119.228±911 
6 46.160±219 128,22±0,61 179.611±853 
10 77.601±276 129,33±0,46 301.947±1.076 
15 116.759±331 129,73±0,37 454.315±1.288 
 
Conforme é apresentado na Tabela 5, a potência média em cada amplitude foi 
59,76±1,16 W para 50%, 89,39±2,13 W para 75% e 128,14±1,58 W para 100%. Ou seja, quanto 
maior é a amplitude, maior é a potência, aumentando proporcionalmente. Da mesma forma, 
conforme aumenta o tempo de processo e amplitude da potência, aumenta a densidade 
energética.  
(10) 
(11) 
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Foi obtida uma ampla faixa de densidade energética ao variar o tempo e potência na 
produção de emulsões estabilizadas por WPC, variando de 27.607±248 kJ/m3 para o 
experimento feito a 50% de amplitude e 2 minutos até 454.315±1.288 kJ/m3 para o experimento 
feito a 100% de amplitude e 15 minutos de processo. O estudo da densidade energética fornece 
uma visão do gasto energético na emulsificação por ultrassom, e torna interessante o estudo da 
relação que tem a densidade energética com a caracterização das emulsões formadas. O objetivo 
deste tipo de análise é conseguir um gasto de energia razoável através da otimização (menor 
tempo e potência possível) na obtenção de emulsões estáveis com tamanhos de gota pequenos 
(ABBAS et al., 2013). 
5.2.1. Índice de cremeação 
O índice de cremeação é um indicativo da estabilidade das emulsões quanto à separação 
gravitacional; as gotas de óleo se movimentam para cima devido à diferença de densidade com 
o meio aquoso (MCCLEMENTS, 2007). A estabilidade das emulsões estabilizadas por WPC 
foi avaliada visualmente conforme descrito no item 4.5.1. 
Todas as emulsões revelaram-se opacas e como pode ser visto na Figura 11. Após 24 
horas de preparo, as emulsões feitas a 50% e 2, 4 e 6 minutos, e 75% e 2 minutos, apresentaram 
separação de fases. As emulsões produzidas com 100% de amplitude, por sua vez, foram 
estáveis à cremeação em todos os tempos de sonicação avaliados. Na mesma figura são 
apresentados os valores do índice de cremeação, que foram de 63,75 ± 0,96%; 44,25 ± 0,50% 
e 40,75 ± 1,26% para 50% de amplitude e 2, 4, e 6 minutos respectivamente e de 35,5 ± 0,58% 
para 75% e 2 minutos. O índice de cremeação fornece informações indiretas sobre a extensão 
de agregação da emulsão, sendo que, maiores índices de cremeação, indicam que ocorreu maior 
agregação das gotas de óleo (GHARSALLAOUI et al., 2012). Também é possível observar que 
à medida em que a potência e o tempo são aumentados, as emulsões obtidas são mais estáveis. 
 
 
 
 
 
49 
 
 
 
 2 minutos 4 minutos 6 minutos 10 minutos 15 minutos 
50%* 
59,76 W** 
     
IC (%) 63,75 ± 0,96A 44,25 ± 0,50B 40,75 ± 1,26C SC SC 
Ev (kJ/m3) 27.607±248 55.072±333 83.109±418 139.105±127 216.440±174 
75% 
89,39 W 
     
IC (%) 35,5 ± 0,58D SC SC SC SC 
Ev (kJ/m3) 41.161±487 80.802±374 125.500±492 211.780±410 332.037±509 
100% 
128,14 W 
     
IC (%) SC SC SC SC SC 
Ev (kJ/m3) 58.706±520 119.228±911 179.611±853 301.947±1.076 454.315±1.288 
Diferentes letras indicam diferença significativa (p < 0,05). *: Amplitude. **: Potência. SC: sem 
cremeação. Ev: densidade energética. 
Figura 11. Índice de cremeação (%) das emulsões estabilizadas por WPC após 24 horas. 
 
É importante ressaltar que maiores densidades energéticas não resultaram em emulsões 
mais estáveis. Uma densidade energética de 83.109 kJ/m3 (50% de amplitude e 6 minutos) 
resultou em separação de fases, e, a uma densidade energética similar de 80.802 kJ/m3 (75% de 
amplitude e 4 minutos), não apresentou índice de cremeação; além disso, quando foi analisado 
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58.706 kJ/m3 (100% de amplitude e 2 minutos) houve formação de emulsão estável à separação 
de fases, porém, com 41.161 kJ/m3 (75% de amplitude e 2 minutos) foi obtido o menor índice 
de cremeação (35,5%).  
Os resultados mostram que maior potência e menor tempo representam um menor gasto 
energético no qual é possível formar emulsões estáveis à cremeação. Além disso, eles mostram 
que o uso de densidades energéticas similares pode resultar em emulsões com diferentes 
propriedades de estabilidade, o que decorre do fato de que uma mesma densidade energética 
pode ser obtida com muitas combinações de tempo e potência. 
5.2.2. Potencial zeta (ζ) 
O potencial ζ proporciona uma estimativa da carga líquida sobre a gota, que depende da 
carga real da gota mais a carga associada com os íons que se movem junto com as gotas no 
campo elétrico (SURH; DECKER; MCCLEMENTS, 2006). É controlado em grande medida 
pelas interações entre as gotas da emulsão, contribuindo à estabilidade do sistema. Esta medida 
é influenciada por diversos parâmetros físico-químicos, como pH, sais e presença de outras 
moléculas carregadas (KOUPANTSIS; KIOSSEOGLOU, 2009; MOHAMMADZADEH et al., 
2013).  
Na Tabela 6, são apresentados os valores do potencial zeta das emulsões. A medição foi 
feita a pH 3,8, condição em que o WPC apresenta carga positiva, isto com o fim de possibilitar 
o uso posterior de pectina, que tem carga negativa, e formar uma camada dupla. O valor de pH 
foi definido em um trabalho anterior, onde foram estudados os mesmos materiais (NOELLO, 
2016).  
De acordo com os resultados obtidos, quanto mais estável à separação de fases é a 
emulsão, maior é o valor do potencial zeta, sendo 23,56±1,02 mV o valor máximo obtido. As 
emulsões que apresentaram separação de fases tem valores entre 16,93 ± 2,02 e 18,15 ± 1,48 
mV, estes resultados estão de acordo com aqueles obtidos por outros autores, os quais 
determinaram que as emulsões com potencial zeta menor que 20 mV tendem a ser instáveis 
(CHUAH et al., 2009). Emulsões com alto potencial zeta (positivo ou negativo) são também 
estabilizadas eletrostaticamente, ao contrário das emulsões com baixo potencial zeta que 
tendem a coagular ou flocular (GOYAL et al., 2015b). 
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Tabela 6. Potencial zeta (mV) das emulsões estabilizadas com WPC. 
  2 min  4 min  6 min  10 min  15 min 
50%  +17,68±1,61Cb  +16,93±2,02Cb  +18,38±1,02BCc  +19,50±1,20Bb  +21,44±1,17Aa 
75%  +18,15±1,48Cb  +21,25±1,40Ba  +22,15±0,79ABb  +23,07±1,28Aa  +21,13±1,29Ba 
100%  +22,92±0,96ABa  +22,61±0,83ABa  +23,36±1,02Aa  +23,56±1,02Aa  +22,04±0,88Ba 
Diferentes letras indicam diferença significativa (p < 0,05). Letras maiúsculas: diferença na mesma amplitude. 
Letras minúsculas: diferença no mesmo tempo. 
De forma geral, os experimentos realizados com baixa potência e tempos curtos podem 
não ter fornecido a energia suficiente para promover a completa adsorção da proteína na 
superfície das gotas de óleo, afetando a estabilidade das emulsões, o que fica evidenciado pelos 
baixos valores de potencial zeta e altos índices de cremeação. Goyal et al (2014) encontraram 
que altos valores de potencial zeta poderiam ser explicados pela utilização máxima das 
proteínas do soro para cobrir as gotas do óleo, deixando uma quantidade não significativa de 
WPC não adsorvida ou gotas de óleo não coberto. 
Em relação à análise de densidade energética, não foi encontrada relação com o 
potencial zeta, pois as emulsões que apresentaram valores menores de 19 mV, não são 
necessariamente as emulsões com menor densidade energética (experimentos com 27.607, 
55.072, 83.109 e 41.161 kJ/m3). 
5.2.3. Diâmetro médio de gota, distribuição de tamanho e microscopia ótica 
As emulsões estabilizadas por WPC e produzidas com diferentes densidades energéticas 
foram estudadas quanto ao diâmetro médio de gota, distribuição de tamanho e microscopia ótica 
conforme descritos nos itens 4.5.2. e 4.5.3, respectivamente. 
As emulsões produzidas a 50% de amplitude apresentaram os maiores tamanhos de gota, 
Característica que diminuiu conforme aumentou tempo de processo (Tabela 7 e Figura 12). 
Esse mesmo comportamento foi observado quando foram utilizados 75% e 100% de amplitude, 
além de apresentar queda significativa (p<0,05) do tamanho de gota ao aumentar a potência 
utilizada. Emulsões com tamanhos de gota maiores que 3,77 µm apresentaram separação de 
fase e menor potencial zeta. É possível que a formação de tais tamanhos de gotas tenha 
dificultado a rápida adsorção do agente emulsificante sobre a superfície da gota, afetando 
negativamente o fenômeno de estabilização estérica, o que contribui para um aumento da 
coalescência entre as gotas (KENTISH et al., 2008). Além disso, gotas com maior diâmetro 
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estão mais sujeitas a ascender mais rapidamente devido ao efeito da separação gravitacional 
(MCCLEMENTS, 2007)  
Quando foi usado 10 minutos de sonicação com 75 e 100% de amplitude foi obtido o 
menor tamanho de gota sem apresentar diferença significativa (p>0,05) entre os experimentos. 
E, quando o tempo aumentou a 15 minutos, foi observado um aumento significativo (p<0,05) 
no D[3,2] comparado com o tamanho de gota obtido com 10 minutos para as duas amplitudes de 
potência. Esta observação é um indicativo da ocorrência do fenômeno de ultra-processamento, 
onde uma homogeneização muito intensa causa re-coalescência das gotas (KENTISH et al., 
2008; ROSA et al., 2016; SILVA et al., 2016). 
Tabela 7. Diâmetro médio de gota D[3, 2] e span das emulsões estabilizadas por WPC. 
Tempo 
(min) 
 50%  75%  100% 
 D[3, 2] (µm) Span  D[3, 2] (µm) Span  D[3, 2] (µm) Span 
2  4,11 ± 0,33Aa 2,29 ± 0,06  3,77 ±0,16Aa 2,13 ±0,03  2,23 ±0,03Bb 2,78 ±0,05 
4  3,94 ± 0,25ABa 1,93 ± 0,05  3,52 ±0,26Aa 2,15 ±0,09  1,94 ±0,01Cb 2,46 ±0,05 
6  3,69 ± 0,28ABCa 2,09 ± 0,11  3,42 ±0,13Aa 1,95 ±0,02  1,72 ±0,24Db 2,06 ±0,04 
10  3,51 ± 0,23BCa 1,99 ± 0,01  1,66 ±0,03Bb 1,88 ±0,08  1,60 ±0,04Db 1,76 ±0,19 
15  3,30 ± 0,09Ca 2,32 ± 0,01  3,62 ±0,21Aa 2,09 ±0,01  3,31 ±0,20Aa 2,35 ±0,36 
Diferentes letras indicam diferença significativa (p < 0,05). Letras maiúsculas: diferença na mesma amplitude. 
Letras minúsculas: diferença no mesmo tempo. 
 
Figura 12. Cinética do tamanho de gota das emulsões estabilizadas por WPC produzidas por 
ultrassom a diferentes níveis de amplitude de potência. 
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A redução de tamanho de gota a diferentes potências pode ser explicada porque quando 
a potência irradiada aumenta, a amplitude da pressão do som e o grau de cavitação aumenta, 
incrementando a instabilidade interfacial e formando maior número de gotas pequenas. Além 
disso, também aumenta a temperatura, diminuindo a tensão interfacial e viscosidade do sistema, 
facilitando a dispersão de uma fase em outra (GAIKWAD; PANDIT, 2008). Nas Figuras 13, 
14 e 15 são apresentadas as distribuições de tamanho e as micrografias das emulsões obtidas a 
50%, 75% e 100% de amplitude nos diferentes tempos de processo. 
  
2 minutos 4 minutos 
  
6 minutos 10 minutos 
 
15 minutos 
Figura 13. Micrografias e distribuição de tamanho das emulsões estabilizadas por WPC feitas 
a 50% de amplitude e diferentes tempos de sonicação. Escala: 5 µm. 
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2 minutos 4 minutos 
  
6 minutos 10 minutos 
 
15 minutos 
Figura 14. Micrografias e distribuição de tamanho das emulsões estabilizadas por WPC feitas 
a 75% de amplitude e diferentes tempos de sonicação. Escala: 5 µm. 
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2 minutos 4 minutos 
  
6 minutos 10 minutos 
 
15 minutos 
Figura 15. Micrografias e distribuição de tamanho das emulsões estabilizadas por WPC feitas 
a 100% de amplitude e diferentes tempos de sonicação. Escala: 5 µm. 
Todas as distribuições de tamanho das emulsões feitas com 50% de amplitude tem um 
comportamento com tendência bimodal (Figura 13), talvez devido a uma fração de gotas 
grandes que ficaram como resultado de uma baixa eficiência na homogeneização, sendo mais 
sensíveis à floculação (Dickinson, et al., 2003), característica que foi observada nas 
micrografias. Também foi possível observar a diminuição de tamanho das gotas com o aumento 
do tempo de processo.  
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Quanto às distribuições das emulsões produzidas com 75% de amplitude (Figura 14) foi 
possível observar que com 10 minutos de processo, a distribuição tem forma monomodal, o que 
sugere maior homogeneidade no tamanho médio de gota e, portanto, maior probabilidade de 
estabilidade da emulsão. Nas micrografias não foi observada floculação ou coalescência das 
gotas.  
Nos tempos 2, 4 e 6 minutos com 75% de amplitude foi possível observar distribuição 
de tamanho bimodal e ocorrência de floculação. Além disso, tamanhos de gota maiores foram 
observados com dois minutos de processo, o que poderia estar relacionado com à separação de 
fases nesse experimento. É importante ressaltar que a densidade energética utilizada no 
experimento 75% de amplitude e 10 minutos foi de 211.780±410 kJ/m3, que é um valor alto 
comparado às densidades energéticas dos experimentos que, mesmo tendo distribuição 
bimodal, não mostraram separação de fases após 24 horas de armazenamento.  
Finalmente, o experimento feito com 15 minutos de processo a 100% de amplitude 
voltou a produzir uma tendência bimodal na distribuição, aumentando o tamanho de gota e o 
span, indicando a ocorrência de ultra-processamento. A densidade energética utilizada neste 
experimento foi de 332.037±509 kJ/m3, o que indica que tal vez houve um excesso de energia 
fornecida nesse experimento. 
Na Figura 15 verifica-se a distribuição monomodal obtida com 100% de amplitude e 2, 
4, 6 e 10 minutos de processo. Também pode ser observado que houve diminuição de tamanho 
médio em resposta ao aumento do tempo, e que as gotas obtidas nestes experimentos não 
apresentaram floculação, fato diferente ocorreu no tratamento de 15 minutos, onde é facilmente 
visível o aumento de tamanho das gotas e a floculação, além da distribuição de tamanho com 
tendência bimodal, também devido ao fenômeno de ultra-processamento observado no 
experimento feito com 15 minutos e 75% de amplitude. 
Algumas das razões pelas quais é possível que tenha acontecido o ultra-processamento 
são apresentadas a seguir: 
• A velocidade de formação de gotas de diâmetro muito pequeno é mais rápida do 
que a velocidade da proteína em ser adsorvida na superfície da gota, portanto, a 
interface não é completamente coberta, conduzindo à coalescência e aumento do 
tamanho de gota (JAFARI et al., 2008a). Outro fator importante é a concentração 
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do emulsificante, que não foi suficiente para cobrir a superfície das gotas formadas, 
devido ao aumento da área superficial quando ocorre diminuição de tamanho 
(CARMONA, 2011; JAFARI; HE; BHANDARI, 2007a). 
• Durante o processo de ultrassom houve aumento de temperatura, (ao final do 
processo foi registrada como temperatura máxima 39,4 ºC, mesmo usando um 
banho de refrigeração), mas no interior do ultrassom é liberada uma grande 
quantidade de energia térmica, levando a uma possível desnaturação da proteína do 
soro de leite quando submetida a longos tempos de processo. Quando se trabalha 
com tecnologia de alta energia, a configuração da proteína do soro de leite sofre 
mudança (acontece desnaturação) o que afeta as suas propriedades emulsificantes 
(DESRUMAUX; MARCAND, 2002).  
Discutindo os resultados obtidos de forma geral, a emulsão produzida com 100% de 
amplitude e 2 minutos de processo apresentou um tamanho de gota maior do que aquela 
produzida com 75% e 10 minutos de processo. No entanto, no primeiro ensaio, foi obtida uma 
emulsão com excelentes características usando baixa densidade energética (58.709 kJ/m3), 
comparada com a densidade energética do outro experimento (211.780 kJ/m3), o que é muito 
interessante na hora de escolher os melhores parâmetros de processo com menor gasto 
energético. É importante ressaltar que ao usar densidades energéticas maiores que 332.037 
kJ/m3 (15 minutos e 75% de amplitude da potência), foi observada a ocorrência de ultra–
processamento.  
Ao comparar os resultados obtidos com um trabalho anterior do grupo de pesquisa 
(Noello 2016), que avaliou o mesmo sistema óleo de chia + WPC, utilizando primeiro rotor–
estator e depois um homogeneizador a alta pressão (RE/AP), encontramos que, ao avaliar 
densidades energéticas similares, os resultados são muito variáveis entre os dois trabalhos 
conforme apresentado na Tabela 8. 
Com uma densidade energética no RE/AP de 130,5 MJ/m3 foi obtido um tamanho de 
gota de 2,33 µm, muito diferente de uma densidade energética similar (125,5 MJ/m3) obtida 
com ultrassom, onde o tamanho de gota ficou em 3,42 µm. Ao passar para uma densidade 
energética superior (190,5 MJ/m3 para RE/AP e 179,6 MJ/m3 para ultrassom), o tamanho de 
gota obtido no ultrassom diminuiu consideravelmente, até chegar a 1,72 µm, diferentemente do 
RE/AP, no qual, segundo os autores, não foi observada diferença significativa comparado com 
o tamanho de gota do processo anteriormente mencionado (2,34 µm).  
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Tanto para RE/AP como para ultrassom, quando se aumenta a densidade energética 
(290,5 MJ/m3 para RE/AP e 301,9 MJ/m3 para ultrassom) se diminui o tamanho de gota, 
chegando a 1,48 e 1,60 µm respectivamente. Finalmente, quando foi usada uma densidade 
energética muito alta (342,6 MJ/m3 para RE/AP e 332,0 MJ/m3 para ultrassom), é possível que 
para RE/AP também tenha ocorrido ultra–processamento, assim como no ultrassom, pois nos 
dois casos o tamanho de gota aumentou. 
Tabela 8. Efeito das densidades energéticas (Ev) similares obtidas com rotor – estator/Altas 
pressões e ultrassom no tamanho médio de gota (D [3,2]) das emulsões estabilizadas por WPC. 
Noello (2016)  Presente trabalho 
Rotor – estator homogeneizador Ev D [3,2]  Ultrassom Ev D [3,2] 
Va (rpm) T (min) P (bar) Passagens MJ/m3 (µm)  T (min) Amp MJ/m3 (µm) 
12.000 1 250 3 130,5 2,33  6 75% 125,5 3,42 
12.000 1 250 5 190,5 2,34  6 100% 179,6 1,72 
12.000 1 450 5 290,5 1,48  10 100% 301,9 1,60 
16.000 3 350 5 342,6 2,03  15 75% 332,0 3,62 
Va: Velocidade de agitação, T: tempo, P: Pressão, Amp: amplitude da potência 
Os parâmetros de processo escolhidos por Noello (2016) para obter emulsões de óleo 
de chia estabilizadas por WPC foram 12.000 rpm e 1 minuto no rotor estator e 250 bares com 
3 passagens no homogeneizador a alta pressão, que resultaram em densidade energética de 
130,5 MJ/m3 e 2,33 µm. Esse tamanho de gota é similar, inclusive um pouco maior, que o 
obtido com 2 minutos e 100% de amplitude de potência no ultrassom (2,23 µm), que foi 
produzido com densidade energética significativamente menor (58,7 MJ/m3). 
5.2.4. Ensaios reológicos 
Muitos dos atributos sensoriais das emulsões estão diretamente relacionados às suas 
propriedades reológicas (textura, cremosidade, espessura, espalhabilidade e dureza). Estas 
propriedades podem ser descritas em termos matemáticos por diferentes modelos como modelo 
de Herschel-Bulkley, lei de potência e modelo newtoniano (GOYAL et al., 2015b). 
O modelo de lei de potência tem sido amplamente utilizado extensivamente para 
descrever o comportamento reológico de emulsões alimentícias como uma função da taxa de 
cisalhamento aplicada ao sistema (SILVA et al., 2015). A partir deste modelo é possível 
identificar comportamento newtoniano (n≈1).  
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As curvas de escoamento das emulsões que não apresentaram separação de fases após 
24 horas de preparo são mostradas na Figura 16. Estas emulsões foram bem ajustadas (R2>99%) 
aos três modelos estudados e exibiram baixa viscosidade (Apêndice I).  
 
  
50% 
  
75% 
  
100% 
Figura 16. Curvas de escoamento e viscosidade das emulsões estabilizadas por WPC estáveis 
após 24 horas de preparo feitas a 50, 75 e 100% de amplitude da potência. 
Pode-se observar que à medida que o tempo de processo foi aumentado, o valor de n no 
modelo da lei de potência também aumenta, mas sempre com valores próximos de 1 (Tabela 
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9). Portanto, pode-se afirmar que todas as emulsões apresentaram características de fluido 
newtoniano. O valor da viscosidade (µ) variou entre 0,0026 e 0,0040 Pa.s, sendo afetadas 
principalmente pelo tempo e a amplitude da potência. 
Esses resultados estão de acordo com outros trabalhos que avaliam emulsões com 
diferentes concentrações de WPC (GÓMEZ-MASCARAQUE; LÓPEZ-RUBIO, 2016; 
MOHAMMADZADEH et al., 2013). Quando são preparadas emulsões com concentrações 
baixas de proteína, estas apresentam baixa viscosidade e comportamento newtoniano, 
provavelmente devido ao pouco excesso de proteína não diluída na fase aquosa (JULIO et al., 
2015). Além disso, óleos comestíveis apresentam comportamento newtoniano (MULLER, 
1973). 
Na Figura 17 é apresentada a relação entre o comportamento das curvas de viscosidade 
e tamanho médio de gota. Foi mantida uma tendência de diminuição do tamanho de gota e 
viscosidade com o tempo de processo, independentemente da potência utilizada, e também um 
aumento de ambas propriedades quando ocorre o ultra-processamento. Esses resultados estão 
de acordo com outros autores que também encontraram essa relação entre a viscosidade e 
tamanho de gota quando foram usadas tecnologias de alta energia e proteínas do soro na 
emulsificação (DESRUMAUX; MARCAND, 2002). 
 
Figura 17. Efeito do tempo de processo na viscosidade (●) e tamanho médio de gota D[3,2] 
(■). (—): 50%, (...): 75%, (- -): 100%.  
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Tabela 9. Comportamento reológico das emulsões estabilizadas por WPC estáveis após 24 horas de preparo. 
  Newtoniano  Lei da Potência  HB 
Amp min µ (Pa.s) R2 (%)  k n R2 (%)  σ k n R2 (%) 
50% 
10 0,0040±0,0001A 99,94  0,0050±0,0002A 0,97±0,01A 99,90  0,2140±0,0045A 0,0019±0,0001A 1,10±0,01A 99,99 
15 0,0035±0,0001B 99,85  0,0035±0,0003B 1,00±0,01B 99,85  0,2205±0,0053A 0,0011±0,0001B 1,17±0,02B 99,98 
75% 
4 0,0037±0,0001A 99,94  0,0056±0,0003A 0,93±0,02C 99,87  0,2044±0,0015C 0,0022±0,0004A 1,07±0,02C 99,99 
6 0,0038±0,0001A 99,96  0,0054±0,0007A 0,94±0,02C 99,90  0,2048±0,0025C 0,0021±0,0004A 1,08±0,02C 99,99 
10 0,0027±0,0001C 99,48  0,0014±0,0001C 1,10±0,01A 99,74  0,2134±0,0027B 0,0002±0,0001C 1,34±0,01A 99,98 
15 0,0034±0,0001B 99,82  0,0032±0,0003B 1,01±0,01B 99,84  0,2212±0,0047A 0,0009±0,0001B 1,18±0,02B 99,98 
100% 
2 0,0028±0,0001B 99, 63  0,0021±0,0004B 1,05±0,02B 99,74  0,2263±0,0177A 0,0004±0,0001B 1,28±0,02B 99,97 
4 0,0027±0,0001BC 99,55  0,0016±0,0001C 1,08±0,01A 99,75  0,2145±0,0023A 0,0003±0,0001C 1,32±0,01A 99,98 
6 0,0026±0,0002BC 99,86  0,0015±0,0007C 1,00±0,02A 99,85  0,2203±0,0026A 0,0002±0,0001C 1,33±0,04A 99,98 
10 0,0025±0,0001C 99,49  0,0014±0,0001C 1,09±0,01A 99,73  0,2214±0,0011A 0,0002±0,0001C 1,34±0,01A 99,98 
15 0,0033±0,0001A 99,80  0,0031±0,0002A 1,01±0,01C 99,82  0,2298±0,0126A 0,0008±0,0001A 1,19±0,01C 99,98 
Diferentes letras indicam diferença significativa (p < 0,05) na mesma amplitude. k: índice de consistência (Pa.sn). n: índice de comportamento.
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A densidade energética acústica é a energia (potência) dissipada por unidade de volume da 
amostra por um determinado período de tempo. A eficiência de emulsificação pode ser 
aumentada com a manipulação da quantidade total de energia subministrada ao sistema, que 
está dada pela potência vezes o tempo (ABBAS et al., 2013).  
Nesta parte do trabalho foram avaliados diferentes tempos de sonicação e potências, ou 
seja, diferentes densidades energéticas, na obtenção e caracterização de emulsões estabilizadas 
por concentrado proteico de soro de leite. Partiu-se de emulsões feitas com 27.607±248 kJ/m3 
até 454.315±1.288 kJ/m3 de densidade energética, obtendo-se diferentes resultados nas 
características das emulsões. Foi possível formar emulsões estáveis para diferentes valores de 
densidade energética (desde 58.706±520 até 301.947±1.076 kJ/m3).  
A partir dos resultados obtidos, verificou-se que os melhores parâmetros de processo 
para obter emulsões cineticamente estáveis e com baixo consumo de energia (58.706 ± 520 
kJ/m3) em relação aos demais ensaios, foram 100% de amplitude de potência (128,14 ±1,58 W) 
e 2 minutos de processo. Conforme estes resultados e os obtidos por outros autores, o tempo de 
sonicação pode ser significativamente reduzido com o aumento da potência (DELMAS et al., 
2011). Os parâmetros de processo mencionados anteriormente foram os escolhidos para fixar o 
tempo e potência para obter emulsões estabilizadas com concentrado proteico de soro de leite 
e continuar com o estudo da densidade energética adicionando a dispersão de pectina. 
5.3. AVALIAÇÃO DA DENSIDADE ENERGÉTICA DAS EMULSÕES 
ESTABILIZADAS POR WPC E PECTINA 
Nesta segunda etapa foram feitos experimentos, partindo da emulsão estabilizada com 
WPC obtida a 100% de potência e 2 minutos de processo. A esta emulsão foi adicionada a 
dispersão de pectina e foram estudados os parâmetros de processo para obter emulsões 
estabilizadas com WPC + pectina conforme se apresenta no item 4.4.4. Inicialmente, foram 
avaliadas duas amplitudes da potência (75 e 100%) em diferentes tempos de processo (2, 4, 6, 
10 e 15 min). Em vista dos resultados obtidos (resultados apresentados a continuação), optou-
se por realizar um ensaio a 50% de amplitude e 2 minutos (menor densidade energética que a 
75% e 2 minutos), e comparar os resultados com as emulsões obtidas com 75 e 100% de 
amplitude. 
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 Na Tabela 10 estão apresentados os dados de energia (J) fornecido pelo equipamento, 
e a potência e a densidade energética calculados a partir deste valor, para cada experimento, 
conforme explicado no item 5.2. 
Tabela 10. Densidades energéticas (Ev) avaliadas na formação das emulsões estabilizadas por 
WPC e pectina. 
Amplitude (%) Tempo (min) Energia (J) Potência (W) Ev (kJ/m3) 
50 2 7.585±74 63,20±0,62 29.512±289 
75 
2 10.979±53 91,49±0,44 42.718±206 
4 22.468±327 93,61±1,36 87.422±1.274 
6 33.989±412 94,41±1,15 132.251±1.604 
10 58.420±721 97,37±1,20 227.314±2.804 
15 85.491±693 94,99±0,77 332.650±2.696 
100 
2 15.447±196 128,72±1,63 60.103±762 
4 30.714±864 127,98±1,60 119.510±3.362 
6 47.377±241 131,60±0,67 184.344±938 
10 81.788±1.009 136,31±1,68 318.239±3.926 
15 120.453±960 133,84±1,07 468.689±3.736 
 
Como pode ser observado na Tabela 10, a potência média entregue por cada amplitude 
foi de 63,20 ± 0,62 W para 50%, 94,37±1,91 W para 75% e 131,68 ± 3,12 W para 100%, e os 
valores de densidade energética variaram entre 29.512 ± 289 para 50% e 2 minutos e 468.689 
± 3.736 kJ/m3 para 100% e 15 minutos, o que oferece uma ampla visão do estudo dos 
parâmetros para obter emulsões estabilizadas por WPC + pectina. Foi observado que quanto 
maior é a potência e o tempo, a densidade energética aumenta. Espera-se obter emulsões 
estáveis com o menor gasto energético possível. 
5.3.1. Índice de cremeação 
A Figura 18 apresenta as imagens de estabilidade e valores de índice de cremeação das 
emulsões estabilizadas por WPC + pectina, obtidas a partir de diferentes tempos e amplitudes 
de potência utilizando ultrassom.  
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 2 minutos 4 minutos 6 minutos 10 minutos 15 minutos 
50% 
 
-- -- -- -- 
SC -- -- -- -- 
75% 
     
SC SC SC SC SC 
100% 
     
SC SC SC SC SC 
Figura 18. Índice de cremeação (%) das emulsões estabilizadas por WPC e pectina após 24 
horas de preparo. SC: sem cremeação 
Primeiramente, foram feitos os ensaios com 75% e 100% de amplitude, mas, como pode 
ser observado, todas as emulsões foram estáveis à cremeação. Em consequência, foi feito o 
ensaio com 50% e 2 minutos, para ver se é obtido algum resultado diferente aos já observados 
com 75 % e 100% de amplitude da potência. O resultado obtido para esse último experimento 
não apresentou diferença quanto à estabilidade cinética comparado aos experimentos feitos com 
75 % e 100% de amplitude. 
5.3.2. Potencial zeta 
O potencial zeta da emulsão pode ser afetado pelo tipo de emulsificante escolhido, que 
podem ser agentes tensioativos não iônicos, aniônicos ou catiônicos. Também podem ser 
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estabilizados por polissacarídeos de carga negativa (amidos modificados, goma arábica, 
pectina) ou por proteínas que tem carga positiva abaixo do ponto isoelétrico e negativa acima 
deste (proteínas do leite, soja, ovo) (MCCLEMENTS, 2010). 
Os valores de potencial zeta das diferentes emulsões estabilizadas por WPC e pectina 
são apresentados na Tabela 11. Foi observada uma mudança no valor de potencial zeta das 
emulsões ao adicionar a pectina, ficando carregadas negativamente devido ao caráter aniônico 
que a pectina possui. A carga das gotas cobertas por um determinado emulsificante pode ser 
alterada pela adsorção de outra substância carregada na sua superfície (MCCLEMENTS, 2005).  
Tabela 11. Densidade de carga superficial (potencial ζ: mV) das emulsões estabilizadas por 
WPC+ pectina e dispersões de WPC e pectina. (pH: 3,8) 
  2 min 4 min 6 min 10 min 15 min 
50%  -29,20±1,03b -- -- -- -- 
75%  -29,09±0,61Bb -30,47±0,99Aa -29,39±1,30Ba -28,59±0,86Ba -28,58±0,66Ba 
100%  -31,17±1,61Aa -27,97±0,92Cb -28,22±0,73BCb -28,08±0,91BCa -29,31±1,03Ba 
Dispersão de WPC +13,23±0,40  
Dispersão de pectina -30,15±1,16  
Diferentes letras indicam diferença significativa (p<0,05). Letras maiúsculas: diferença na mesma amplitude. 
Letras minúsculas: diferença no mesmo tempo. 
Esses resultados são esperados, já que existe uma atração eletrostática entre o WPC 
(carga catiônica a pH 3,8) e a pectina, onde as gotas de óleo e WPC foram cobertas com a 
pectina. Esses resultados estão deacordo com trabalhos anteriores (NOELLO, 2016; SURH; 
DECKER; MCCLEMENTS, 2006; ZHAO et al., 2015), nos quais foram utilizadas proteínas 
do leite e pectina na estabilização de emulsões. Nestes trabalhos a homogeneização foi feita 
com rotor-estator e altas pressões. 
Na Tabela 11 também pode-se observar que as dispersões de WPC e pectina em pH 3,8 
registraram cargas positiva e negativa, respectivamente. Tais resultados são esperados, pois a 
proteína do soro encontra-se em um pH a baixo do ponto isoelétrico (pI: pH 4,3) (NOELLO, 
2016), apresentando caráter catiônico na sua carga. Já a pectina é conhecida por ser aniônica 
em uma ampla faixa de pH. As emulsões apresentaram potencial zeta semelhantes à dispersão 
de pectina, mostrando assim a predominância do caráter catiônico deste material, apesar deste 
componente estar à mesma concentração do WPC (1%).   
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Todas as emulsões apresentaram um valor de potencial zeta perto de -30 mV. O valor 
mínimo (-31,17 mV) foi obtido com o experimento à 100% de amplitude da potência e 2 
minutos de processo, mostrando diferença significativa tanto ao variar a amplitude quanto ao 
variar o tempo de processo. 
5.3.3. Microscopia ótica e diâmetro e distribuição de tamanho de gota 
As emulsões estabilizadas primeiramente por WPC a 100% de amplitude e 2 minutos 
de processo e depois estabilizadas por pectina, produzidas em diferentes densidades 
energéticas, foram estudadas quanto ao diâmetro médio de gota, distribuição de tamanho e 
microscopia ótica conforme descrito nos itens 4.5.2 e 4.5.3 respectivamente. 
Na Tabela 12 e Figura 19 são apresentados os resultados para o tamanho de gota das 
emulsões estabilizadas por WPC + pectina. O maior tamanho de gota (1,69 ± 0,04 µm) e span 
(1,55 ± 0,21) foi obtido no experimento com a menor densidade energética (50% e 2 minutos); 
e o menor tamanho de gota (0,93 ± 0,01 µm) foi produzido com as condições que representam 
a maior densidade energética (100% e 15 minutos). Quanto ao span, as emulsões feitas com 
75% apresentaram menores valores (1,02 – 1,15) comparadas às emulsões feitas a 100% de 
amplitude (1,35 – 1,58). É possível que o span seja maior com maior amplitude porque o 
processo de rompimento das gotas está sendo feito, e ao quebrar as gotículas de tamanhos 
maiores, diferentes tamanhos de gotas são encontrados na emulsão. 
Tabela 12. Diâmetro médio de gota D[3, 2] e span das emulsões estabilizadas por WPC e 
pectina. 
Tempo 
(min) 
 50%  75%  100% 
 D[3, 2] (µm) Span  D[3, 2] (µm) Span  D[3, 2] (µm) Span 
2  1,69±0,04a 1,55±0,21  1,44±0,02Ab 1,07±0,05  1,35±0,01Ac 1,35±0,01 
4  -- --  1,19±0,01Ba 1,02±0,04  1,16±0,01Bb 1,41±0,10 
6  -- --  1,07±0,01Ca 1,07±0,01  1,08±0,02Ca 1,43±0,06 
10  -- --  1,06±0,01Ca 1,12±0,04  1,05±0,01Da 1,53±0,05 
15  -- --  0,96±0,01Da 1,15±0,04  0,93±0,01Eb 1,58±0,01 
Diferentes letras indicam diferença significativa (p < 0,05). Letras maiúsculas: diferença na mesma amplitude. 
Letras minúsculas: diferença no mesmo tempo. 
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Figura 19. Cinética do tamanho de gota das emulsões estabilizadas por WPC produzidas por 
ultrassom a diferentes níveis de amplitude de potência. 
A medida que aumenta o tempo de processo em uma potência fixa, o tamanho de gota 
diminui significativamente. Quando é avaliado um tempo fixo de 2 minutos, é possível observar 
diferença significativa (p<0,05) na diminuição do tamanho de gota conforme aumenta a 
amplitude da potência. Para os tempos 4 e 15 minutos também se encontra diferença 
significativa (p<0,05) no tamanho de gota ao passar de 75 a 100% de amplitude, mas é muito 
pequena. Já para os tempos 6 e 10 não houve diferença significativa (p>0,05) ao mudar a 
amplitude. É importante destacar que não foi observado o fenômeno de ultra-processamento ao 
adicionar a dispersão de pectina. É possível que a pectina ofereça maior estabilidade às 
emulsões por ser um polímero ramificado, podendo desempenhar grande efeito estérico 
(GUDIPATI et al., 2010).  
Nas Figuras 20 e 21 são apresentadas as micrografias e distribuição de tamanho das 
emulsões estabilizadas por WPC e pectina obtidas a 75% e 100% de amplitude da potência, 
respectivamente. O tamanho de gota diminuiu conforme aumenta o tempo de processo, e 
também foi perceptível a diferença de tamanho entre as potências a 2 minutos de processo, 
resultados que estão de acordo com os valores obtidos de diâmetro médio e baixo valor de 
polispersidade apresentados anteriormente. 
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2 minutos 4 minutos 
  
6 minutos 10 minutos 
 
15 minutos 
Figura 20. Micrografias e distribuição de tamanho das emulsões estabilizadas por WPC e 
pectina obtidas a 75% de amplitude e diferentes tempos de sonicação. Escala: 5 µm. 
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2 minutos 4 minutos 
  
6 minutos 10 minutos 
 
15 minutos 
Figura 21. Micrografias e distribuição de tamanho das emulsões estabilizadas por WPC e 
pectina obtidas a 100% de amplitude e diferentes tempos de sonicação. Escala: 5 µm. 
Pode-se observar que todas as emulsões obtidas tem distribuição de tamanho de gota 
monomodal. Somente no ensaio realizado a 50% de amplitude e 2 minutos de processo (Figura 
22) foi possível observar tamanhos entre 10 e 500 µm. A energia entregue ao sistema pode não 
ter sido suficiente para dispersar a pectina na emulsão. Foi possível observar pouca floculação 
das gotas na micrografia. 
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Vários autores encontraram forte adsorção da pectina a gotas de emulsões estabilizadas 
com β-lactoglobulina a pH entre 3 – 5, melhorando a estabilidade da emulsão e evitando a 
agregação das gotas (GUZEY; MCCLEMENTS, 2006; MOREAU et al., 2003; OGAWA; 
DECKER; MCCEMENTS, 2004). 
O diâmetro médio de gota da emulsão estabilizada somente por WPC foi de 2,23 µm. 
Ao adicionar pectina esse diâmetro diminuiu até valores de 1,69 – 0,93 µm, havendo 
rompimento das gotas produzidas na primeira etapa, e tornando a emulsão mais estável. Esses 
resultados estão de acordo com outros autores, que também encontraram diminuição de 
tamanho ao adicionar a segunda dispersão e submeter de novo as emulsões a processo com 
rotor – estator e altas pressões (CARVALHO, 2013; NOELLO, 2016). 
 
2 minutos 
Figura 22. Micrografias e distribuição de tamanho das emulsões estabilizadas por WPC e 
pectina obtidas a 50% de amplitude e 2 minutos de sonicação. Escala: 5 µm. 
Na Figura 23 estão apresentadas as microscopias das emulsões estabilizadas por WPC 
e WPC + pectina, obtidas a duas condições de operação. As micrografias sugerem que existe 
diferença entre a estrutura das gotas formadas por cada processo. No entanto, a confirmação da 
formação da dupla camada necessitaria de um estudo mais aprofundado através da microscopia 
confocal. 
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75% 4 min 75% 2 min 
Figura 23. Gotas das emulsões estabilizadas por A) WPC e B) WPC + pectina. 
De forma geral, a emulsão obtida com 75% e 2 minutos, mesmo não tendo apresentado 
o menor tamanho de gota, mostrou boas estabilidade cinética, tamanho de gota (1,44 µm), span 
de (1,07) e distribuição monomodal de tamanho de gota com uso de baixa densidade energética 
(42.512 kJ/m3). O ensaio realizado a 50% e 2 minutos implica em menor densidade energética, 
mas a distribuição de tamanho apresentou aglomerados de maior tamanho. 
Comparando os resultados com os obtidos por Noello (2016) (Tabela 13), a uma 
densidade energética similar (≈ 60 kJ/m3), foram obtidos tamanho de gota similares com RE/AP 
e ultrassom, variando entre 1,32 e 1,35 µm, respectivamente. Ao se aumentar a densidade 
energética entre 130 e 132 kJ/m3, houve uma grande diferença no tamanho de gota entre o 
processo feito com RE/AP (0,75 µm) e ultrassom (1,07 µm). Finalmente, no processo feito com 
RE/AP e densidades energéticas de 70,5 e 100,5 kJ/m3, não houve diferença no tamanho de 
gota (0,99 µm). Se compararmos esses resultados com uma densidade energética intermediária 
obtida por ultrassom (87,4 kJ/m3), encontra-se um tamanho de gota maior (1,19 µm), sendo 
mais efetivo o RE/AP na diminuição de tamanho de gota do que as condições avaliadas no 
ultrassom. Apesar da diferença de tamanho de gota, o ultrassom é igualmente efetivo para 
manter as emulsões cineticamente estáveis dentro de período de 24 horas. 
Tabela 13. Tamanho de gota (D[3,2]) das emulsões estabilizadas por WPC + pectina obtidas 
com rotor – estator/Altas pressões e ultrassom a densidades energéticas (Ev) similares. 
Noello (2016)  Presente trabalho 
Rotor – estator Altas pressões Ev D [3,2]  Ultrassom Ev D [3,2] 
Vel (rpm) T (min) P (bar) Passes MJ/m3 (µm)  T (min) Amp. MJ/m3 (µm) 
12.000 1 150 1 60,5 1,32  2 100% 60,1 1,35 
12.000 1 250 3 130,5 0,75  6 75% 132,3 1,07 
12.000 1 150 3 100,5 0,99  
4 75% 87,4 1,19 
12.000 1 250 1 70,5 0,99  
A B 
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5.3.4. Ensaios reológicos 
As curvas de escoamento das emulsões estabilizadas por WPC + pectina estão 
apresentadas na Figura 24. Estas emulsões foram bem ajustadas (R2>99%) aos modelos de lei 
de potência, HB e newtoniano (Apêndice I). O valor de n no modelo de lei de potência foi entre 
0,85 e 0,93, mostrando diferença significativa ao aumentar o tempo de processo e a potência 
utilizada (Tabela 14). Conforme esse valor de n e os gráficos das curvas de escoamento, todas 
as emulsões obtidas tiveram comportamento de fluido pseudoplástico. 
O valor da viscosidade aparente diminuiu conforme aumentou-se o tempo e a amplitude 
da potência. Esse resultado pode ser observado claramente no gráfico da viscosidade e nos 
valores de tensão de cisalhamento da Figura 24, os quais diminuem na medida que decresce a 
viscosidade. 
73 
 
 
 
Tabela 14. Comportamento reológico das emulsões estabilizadas por WPC e pectina estáveis após 24 horas de preparo. 
  Newtoniano  Lei da Potência  HB 
Amp min µ (Pa.s) R2 (%)  k n R2 (%)  σ k n R2 (%) 
50% 2 0,0123±0,0002 99,90  0,0326±0,0008 0,85±0,0018 100,00  0,1055±0,0062 0,0289±0,0007 0,87±0,0018 100,00 
75% 
2 0,0126±0,0002A 99,90  0,0328±0.0011A 0,85±0,0025E 100,00  0,1008±0,0149E 0,0292±0,000A 0,87±0,0008E 100,00 
4 0,0116±0,0001B 99,93  0,0270±0,0007B 0,87±0,0034D 100,00  0,1065±0,0055D 0,0237±0,0006B 0,89±0,0032D 100,00 
6 0,0109±0,0001C 99,95  0,0233±0,0006C 0,88±0,0026C 100,00  0,1189±0,0022C 0,0199±0,0006C 0,91±0,0033C 100,00 
10 0,0101±0,0001D 99,96  0,0201±0,0006D 0,90±0,0029B 99,99  0,1360±0,0044B 0,0164±0,0006D 0,93±0,0034B 100,00 
15 0,0093±0,0002E 99,98  0,0168±0,0006E 0,91±0,0031A 99,99  0,1530±0,0067A 0,0130±0,0005E 0,94±0,0036A 100,00 
100% 
2 0,0120±0,0001A 99,89  0,0319±0,0009A 0,85±0,0036E 100,00  0,0790±0,0030E 0,0291±0,0009A 0,86±0,0040E 100,00 
4 0,0109±0,0003AB 99,94  0,0244±0,0008B 0,88±0,0033D 100,00  0,1078±0,0024D 0,0211±0,0008B 0,90±0,0036D 100,00 
6 0,0092±0,0001BC 99,97  0,0186±0,0004C 0,89±0,0026C 99,99  0,1380±0,0021C 0,0148±0,0003C 0,92±0,0024C 100,00 
10 0,0085±0,0002CD 99,99  0,0149±0,0006D 0,92±0,0016B 99,99  0,1501±0,0019B 0,0112±0,0004D 0,95±0,0024B 100,00 
15 0,0068±0,0002D 99,99  0,0124±0,0003E 0,93±0,0026A 99,99  0,1618±0,0029A 0,0089±0,0005E 0,98±0,0013A 100,00 
Diferentes letras indicam diferença significativa (p < 0,05) na mesma amplitude. k: índice de consistência (Pa.s). n: índice de comportamento 
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50% 
  
75% 
  
100% 
Figura 24. Curvas de escoamento e viscosidade das emulsões estabilizadas por WPC e pectina 
estáveis após 24 horas de preparo feitas a 50%, 75% e 100% de amplitude da potência. 
Como o comportamento das emulsões não é Newtoniano, o valor da viscosidade 
aparente é dado pela equação 12. Na Figura 25, é apresentada a relação entre viscosidade 
aparente e o tamanho de gota, os quais diminuem à medida que aumenta a potência e o tempo 
utilizado. 
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Figura 25. Efeito do tempo de processo na viscosidade aparente (●) e tamanho médio de gota 
D[3,2] (■). (—): 50%, (...): 75%, (- -): 100%. 
Com base nos resultados obtidos na caracterização de emulsões estabilizadas por WPC 
e WPC + pectina, definiu-se que os melhores parâmetros de processo foram obtidos com 100% 
de amplitude de potência (128 ± 1,58 W) e dois minutos para formar emulsões estabilizadas 
por WPC, com gasto de densidade energética de 58.706 ± 520 kJ/m3; e 75% de amplitude de 
potência (94,37 ± 1,91 W) e dois minutos de processo ao adicionar a dispersão de pectina e 
obter emulsões estabilizadas por WPC + pectina, com gasto de densidade energética de 42.718 
± 206 kJ/m3, totalizando uma densidade energética de 101.424 kJ/m3 para este último processo.  
5.4. ADIÇÃO DE SÓLIDOS NAS EMULSÕES 
Após o estudo de densidade energética onde foram obtidas emulsões produzidas com 
menor gasto energético, foram produzidas emulsões estabilizadas por WPC e WPC + pectina 
adicionadas de materiais encapsulantes (maltodextrina 10DE e Hi-Cap® 100), com o objetivo 
de elevar o conteúdo de sólidos da emulsão para 30%, possibilitando assim a secagem em spray 
dryer e a obtenção de micropartículas em forma de pó. 
Foram produzidas emulsões simples (WPC + óleo) adicionadas de quatro tipos de 
misturas de sólidos. Primeiramente foi formada a emulsão estabilizada por WPC, 
homogeneizada em ultrassom a 100% de amplitude da potência e 2 minutos de processo; 
seguidamente foi realizada a adição de sólidos, onde foram feitas quatro diferentes misturas de 
materiais encapsulantes: 100% Maltodextrina 10DE (MD), 100% Hi-Cap® 100 (HC), 50% 
Maltodextrina 10DE e 50% Hi-Cap® 100 (MH50), e finalmente 75% Maltodextrina 10DE e 
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25% Hi-Cap® 100 (M75H25). Estas emulsões foram homogeneizadas à 100% de amplitude de 
potência e 2 minutos de processo. 
Também foram produzidas emulsões duplas (WPC + óleo + pectina) adicionadas de 
quatro tipos de misturas de sólidos. Após a formação da emulsão estabilizada por WPC como 
descrita anteriormente, foi adicionada a dispersão de pectina e formada a emulsão estabilizada 
por WPC + pectina, homogeneizada em ultrassom a 75% de amplitude da potência e 2 minutos 
de processo; a seguir, foi realizada a adição de sólidos nas mesmas condições mencionadas 
anteriormente (MD, HC, MH50 e M75 H25). Estas emulsões foram homogeneizadas à 100% 
de amplitude de potência e 2 minutos de processo. 
O cálculo total do gasto energético foi feito somando as densidades energéticas dos 
processos escolhidos em cada etapa para obter emulsões estabilizadas por WPC e WPC + 
pectina adicionadas do material de parede. A emulsão simples (estabilizada por WPC) foi feita 
com 2 minutos de sonicação e 100% de amplitude da potência (58.706 kJ/m3); a dupla 
(estabilizada por WPC + pectina) foi feita com 2 minutos de processo e 75% de amplitude da 
potência (42.718 kJ/m3), e a adição do material de parede foi feito com 2 minutos de sonicação 
e 100% de amplitude da potência (67.597 kJ/m3). A densidade energética total para obter 
emulsões estabilizadas por WPC adicionadas do material de parede foi de 126.303 kJ/m3, e para 
obter emulsões estabilizada por WPC + pectina adicionadas do material de parede foi de 
168.870 kJ/m3. Não foi observada mudança nos valores do gasto energético ao variar os 
materiais de parede. 
A densidade energética está diretamente relacionada com o conteúdo de sólidos totais. 
Quando foram usados os mesmos parâmetros de processo no ultrassom (100% de amplitude da 
potência e 2 minutos) na formação das emulsões, as densidades energéticas requeridas pelos 
sistemas foram diferentes: na formação de emulsões simples (estabilizadas WPC) o gasto 
energético foi menor (58.706 ± 520 kJ/m3) comparado com a emulsão que tem WPC + pectina 
+ material de parede (67.597 ± 335 kJ/m3), nesses casos o conteúdo de sólidos totais foi 19,5 e 
30% respectivamente. 
5.4.1. Índice de cremeação e potencial zeta 
No processo de secagem em spray dryer a emulsão tem que ser estável e homogênea, 
levando pouco mais de uma hora para secar um volume de 500 mL. As emulsões formadas com 
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os diferentes materiais encapsulantes foram observadas quanto à estabilidade após 24 horas de 
preparo. Na Figura 26 são apresentadas emulsões estabilizadas por WPC e WPC + pectina 
adicionadas dos diferentes materiais encapsulantes e seus respectivos índices de cremeação. 
A emulsão estabilizada por WPC e adicionada de 100% maltodextrina apresentou uma 
rápida e bem definida separação de fases após 24 horas de preparo. Carvalho, Silva, Hubinger 
(2014) reportam que a adição de polissacarídeos como a maltodextrina e xarope de milho resulta 
na diferença de potencial osmótico, o que gera a movimentação do solvente e esta força 
favorece a agregação das gotas.  
 MD HC MH 50 M75 H25 
WPC 
    
45±0,1 SC SC SC 
WPC + pectina 
    
SC SC SC SC 
Figura 26. Índice de cremeação (%) das emulsões finais após 24 horas.  
MD: 100% Maltodextrina; HC: 100% Hi-Cap® 100; MH 50: 50% Maltodextrina 10DE e 50% Hi-Cap® 100 e 
M75H25: 75% Maltodextrina 10DE e 25% Hi-Cap® 100; SC: Sem cremeação. 
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Por outro lado, todas as emulsões estabilizadas por WPC e Hi-Cap® 100 foram 
cineticamente estáveis, incluso as emulsões que tinham misturas de maltodextrina e Hi-Cap® 
100. A combinação de amidos modificados com maltodextrina, além de diminuir o custo do 
processo de encapsulação, melhora a capacidade de emulsificação do sistema (RÉ, 1998). 
Nenhuma das emulsões estabilizadas por WPC + pectina apresentaram separação de 
fases, mas todas as emulsões que tinham Hi-Cap® 100 apresentaram formação de aglomerados 
(Figura 27), o que impossibilitou que estas emulsões fossem levadas para secagem por spray 
dryer, pois é provável que os aglomerados implicassem no entupimento do bico atomizador.  
   
WPC + pectina + HC WPC + pectina + MH 50 WPC + pectina + M75 H25 
Figura 27. Aglomerados formados nas emulsões estabilizadas por WPC + pectina. 
Para entender um pouco melhor as interações dos diferentes materiais encapsulantes 
com os diferentes tipos de emulsões (estabilizadas por WPC e WPC + pectina), é interessante 
observar o potencial zeta das emulsões finais (Tabela 15). 
Tabela 15. Potencial ζ (mV) das emulsões finais e dispersões. 
 MD HC MH 50 M75 H25 
WPC 6,67±0,77Aa -4,70±0,32Ba -2,55±0,35Ca -1,28±0,23Da 
WPC+pectina -25,68±0,78Bb -23,21±0,77Ab -22,87±0,99Ab -23,62±0,45Ab 
Emulsões e 
dispersões 
WPC +22,92±0,96 Maltodextrina -4,99±0,37 
WPC+pectina -29,09±0,61 Hi-Cap -7,66±0,55 
Diferentes letras indicam diferença significativa (p<0,05). Letras maiúsculas: diferença na mesma fila. Letras 
minúsculas: diferença no mesmo material de parede. MD: 100% Maltodextrina; HC: 100% Hi-Cap® 100; MH 50: 
50% Maltodextrina 10DE e 50% Hi-Cap® 100 e M75H25: 75% Maltodextrina 10DE e 25% Hi-Cap® 100. 
Quanto às emulsões estabilizadas por WPC, quando é feita a adição de maltodextrina o 
potencial zeta fica igual a 6,67 mV, observando-se também a formação de aglomerados de 
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maltodextrina na emulsão. É provável que esses aglomerados tenham sido formados devido à 
carga líquida da emulsão, favorecendo a separação de fases. Quando foi adicionado o amido 
modificado Hi-Cap® 100, a carga da emulsão foi de -4,70 mV, ficando uma emulsão estável à 
cremeação, é possível que o amido tenha interagido com a superfície das gotas.  
Quando a concentração de Hi-Cap® 100 diminui e a maltodextrina aumenta, o potencial 
zeta também é modificado, ficando mais perto da neutralidade, mesmo assim, a emulsão fica 
estável. Vale ressaltar que os amidos modificados apresentam grupos hidrofílicos e lipofílicos 
em sua estrutura, o que pode ter contribuído à estabilidade da emulsão (CARVALHO, 2013) 
Já nas emulsões estabilizadas por WPC + pectina, é possível explicar a formação de 
aglomerados de Hi-Cap® 100 devido à repulsão eletrostática entre a emulsão estabilizada por 
WPC (-29,09 mV) e a dispersão de Hi-Cap® 100 (-7,66 mV). Quanto à emulsão com adição 
de maltodextrina, é possível que a repulsão eletrostática não seja muito forte para fazer 
aglomerados pelo baixo valor do potencial zeta da dispersão de maltodextrina (-4,99 mV), e as 
moléculas foram suspendidas, mantendo a emulsão estável pelas forças de repulsão, e ao efeito 
estabilizante devido ao espessamento da fase dispersa. 
5.4.2. Microscopia ótica, diâmetro médio e distribuição de tamanho de gota 
O diâmetro médio de gota e o span das emulsões finais estão apresentados na Tabela 
16. Mesmo sabendo-se que quatro das formulações feitas não estavam aptas para serem 
processadas no spray dryer (devido à presença de aglomerados), a caracterização foi feita para 
todas, para entender melhor o comportamento das emulsões produzidas. 
Tabela 16. Diâmetro médio de gota D[3, 2] e span das emulsões estabilizadas por WPC e WPC 
+ pectina. 
Material de 
parede 
 WPC  WPC + pectina  
 D[3, 2] (µm) Span  D[3, 2] (µm) Span  
MD  18,04±3,08 1,33±0,08  1,02±0,02 1,78±0,09  
HC  1,18±0,01 1,78±0,13  6,29±0,40 5,43±0,95  
MH 50  1,94±0,14 1,82±0,09  2,23±0,03 7,74±0,36  
M75 H25  2,92±0,06 1,80±0,01  1,74±0,03 353,42±22,01  
MD: 100% Maltodextrina; HC: 100% Hi-Cap® 100; MH 50: 50% Maltodextrina 10DE e 50% Hi-Cap® 100 e 
M75H25: 75% Maltodextrina 10DE e 25% Hi-Cap® 100. 
O menor tamanho de gota foi o apresentado pela emulsão estabilizada por WPC + 
pectina com adição de maltodextrina (1,02 µm), seguido das emulsões estabilizadas por WPC 
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e adicionadas de HC, MH 50 e M75 H25 (1,18, 1,94 e 2,92 µm respectivamente). Apesar das 
variações no diâmetro, o parâmetro D[3, 2] não representa fielmente o comportamento de 
tamanho de gota das emulsões, pois a distribuição foi muito afetada quando foi utilizado Hi 
Cap 100 nas emulsões estabilizadas com WPC + pectina. A presença dos aglomerados (Figura 
27) contribuiu ao alto valor do span. 
O span é baixo quando a emulsão é estabilizada por WPC, variando entre 1,33 – 1,82, 
indicando maior uniformidade do tamanho de gota. Quando a emulsão é estabilizada por WPC 
+ pectina, o span aumenta consideravelmente ao usar Hi-Cap® 100, seja na forma pura, ou em 
misturas com maltodextrina. Os resultados de span podem ser melhor compreendidos 
observando-se as micrografias e distribuição de tamanho de gota apresentados na Figura 28. 
As emulsões finais estabilizadas por WPC + pectina adicionadas de maltodextrina e 
estabilizadas por WPC, e adicionadas de Hi-Cap® 100 em diferentes concentrações 
apresentaram distribuição de tamanho de gota monomodal. Apenas a emulsão estabilizada por 
WPC e adicionada de Hi-Cap® 100 apresentou um segundo pico de menor tamanho. Noello 
(2016) também encontrou este comportamento quando homogeneizou o mesmo sistema 
utilizando a combinação de dispositivo rotor–estator e altas pressões.  
Nas micrografias (Figura 28), foi observado que nenhuma das emulsões escolhidas 
apresentam floculação, à exceção da emulsão estabilizada por WPC e adicionada de 75% 
maltodextrina e 25% Hi-Cap® 100. Na Tabela 17 é apresentada uma síntese das emulsões que 
foram selecionadas para o processo de secagem por atomização. As emulsões resultantes 
apresentaram diferença significativa em todos os tamanhos de gota, sendo o maior tamanho de 
gota pertencente à emulsão estabilizada por WPC e adicionada de M75 H25, e o menor ao 
estabilizado por WPC + pectina adicionado de maltodextrina. 
Tabela 17. Diâmetro médio de gota D[3, 2] (µm) das emulsões escolhidas para posterior 
processamento em spray dryer. 
WPC + pectina  WPC 
MD  HC MH50 M75H25 
1,02±0,02D  1,18±0,01C 1,94±0,14B 2,92±0,06A 
Diferentes letras indicam diferença significativa (p < 0,05). MD: 100% Maltodextrina; HC: 100% Hi-
Cap® 100; MH 50: 50% Maltodextrina 10DE e 50% Hi-Cap® 100 e M75H25: 75% Maltodextrina 10DE e 25% 
Hi-Cap® 100. 
81 
 
 
 
 WPC WPC + pectina 
MD 
  
HC 
  
MH 50 
  
M75 
H25 
  
Figura 28. Micrografias e distribuição de tamanho das emulsões estabilizadas por WPC e 
WPC + pectina junto com os diferentes materiais encapsulantes. Escala: 5µm. 
MD: 100% Maltodextrina; HC: 100% Hi-Cap® 100; MH 50: 50% Maltodextrina 10DE e 50% Hi-Cap® 100 e 
M75H25: 75% Maltodextrina 10DE e 25% Hi-Cap® 100. 
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5.4.3. Ensaios reológicos 
As curvas de escoamento foram realizadas para as emulsões estabilizadas por WPC e 
adicionadas de Hi-Cap® 100 a diferentes concentrações (HC, MH50 e M75 H25) e para a 
emulsão estabilizada por WPC + pectina adicionada de maltodextrina 100% (MD).  Na Figura 
29 são apresentadas as curvas de escoamento e viscosidade das emulsões. Na tabela 18 são 
apresentados os parâmetros reológicos para o ajuste do modelo de Lei de Potência, e no 
apêndice I são apresentados os parâmetros de comportamento reológico obtidos a partir do 
ajuste dos modelos de Fluido Newtoniano, Lei de Potência e Herschel-Bulkley aos dados 
experimentais. 
  
Figura 29. Curvas de escoamento e viscosidade das emulsões escolhidas para secar. 
MD: 100% Maltodextrina; HC: 100% Hi-Cap® 100; MH 50: 50% Maltodextrina 10DE e 50% Hi-Cap® 100 e 
M75H25: 75% Maltodextrina 10DE e 25% Hi-Cap® 100. 
Segundo apresentado na Tabela 18, todas as emulsões apresentam bom ajuste aos três 
modelos estudados (R2 > 99,9%). Os valores de n para lei de potência foram entre 0,95 e 0,98 
para as emulsões estabilizadas por WPC e adicionadas de HC, MH50 e M75 H25. Nestas 
emulsões o valor de n diminui conforme aumenta a concentração de maltodextrina. Devido aos 
valores de n e pelo seu comportamento nos gráficos de escoamento e viscosidade, essas 
emulsões foram caracterizadas como fluidos Newtonianos. Não foi considerado o fluido 
Herschel-Bulkley porque os valores de tensão inicial foram muito baixos (menores que 0,4 Pa), 
portanto nenhuma das emulsões se encaixa neste tipo de fluido. 
Para a emulsão estabilizada por WPC + pectina e adicionada de maltodextrina, o valor 
de n é mais baixo comparado com as emulsões anteriores (0,87). Além disso, quando é 
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comparado o comportamento nos gráficos de escoamento e viscosidade com as outras 
emulsões, esta última apresenta tendência de fluido pseudoplástico. 
Pode-se observar no gráfico de viscosidade que a emulsão que apresentou menores valores de 
viscosidade foi a estabilizada por WPC com adição de 50% maltodextrina e 50% Hi-Cap® 100. 
A emulsão estabilizada com WPC + pectina adicionada de maltodextrina 10DE apresentou uma 
viscosidade elevada no início, que diminui conforme aumenta a taxa de deformação, até chegar 
num ponto onde se junta com a curva da emulsão estabilizada por WPC com adição de Hi-
Cap® 100 puro. Nenhuma das emulsões caracterizadas como newtonianas apresentaram 
viscosidade constante no início das diferentes taxas de deformação avaliadas. 
Tabela 18. Comportamento reológico das emulsões selecionadas para secagem em spray 
dryer. 
Sistema estabilizante WPC+pectina  WPC 
Modelo Parâmetro MD  HC MH 50 M75 H25 
Fluido 
Newtoniano 
µ (Pa.s) 0,0302±0,0017A  0,0286±0,0021A 0,0188±0,0005C 0,0253±0,0009B 
R2 (%) 99,94  100,00 100,00 99,99 
Fluido de Lei 
da potência 
k 0,0695±0,0053A  0,0320±0,0023B 0,0225±0,0004C 0,0322±0,0010B 
n 0,8736±0,0034D  0,9832±0,0019A 0,9727±0,0025B 0,9552±0,0021C 
R2 (%) 100,00  100,00 100,00 100,00 
Fluido HB 
σ 0,3812±0,0346A  0,1624±0,0079B 0,1356±0,0061B 0,0211±0,0010C 
k 0,0577±0,0057A  0,0291±0,0022B 0,0200±0,0004C 0,0310±0,0011B 
n 0,8991±0,0061C  0,9959±0,0022A 0,9886±0,0029A 0,9612±0,0024B 
R2 (%) 100,00  100,00 100,00 100,00 
Diferentes letras indicam diferença significativa (p < 0,05) no mesmo parâmetro. k: índice de consistência (Pa.s). 
n: índice de comportamento. MD: 100% Maltodextrina; HC: 100% Hi-Cap® 100; MH 50: 50% Maltodextrina 
10DE e 50% Hi-Cap® 100 e M75H25: 75% Maltodextrina 10DE e 25% Hi-Cap® 100. 
5.4.4. Microscopia confocal de varredura a laser 
A microscopia confocal das emulsões estabilizadas por WPC e WPC + pectina são 
mostradas nas Figuras 30 e 31, respectivamente. Nestas imagens, as áreas vermelhas indicam 
presença de óleo, as áreas verdes indicam a proteína (WPC), a zona azul indica presença de 
pectina e a zona preta indica a fase aquosa da emulsão. As microscopias das emulsões 
estabilizadas por HC, MH50 ou M75 H25 foram bastante semelhantes à Figura 30, devido à 
presença do WPC, e por esta razão não foram apresentadas. Similarmente, as emulsões 
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adicionadas de MD apresentaram-se muito próximas às da Figura 31, em consequência da 
presença da combinação de WPC com pectina, e por isso foram omitidas. 
   
Figura 30. Imagem confocal da emulsão estabilizada com WPC. A) WPC, B) Óleo, C) 
Óleo/WPC  
 
   
 
 
 
Figura 31. Imagem confocal da emulsão estabilizada por WPC + pectina. A) WPC, B) 
Pectina, C) Óleo, D) Óleo/WPC/pectina 
Foi observada a formação de emulsões óleo em água em todas as emulsões, onde os 
materiais estabilizantes foram depositados ao redor das gotas de óleo. Comportamento 
facilmente visível com o WPC (cor verde), já que este encontra-se nas mesmas áreas onde se 
A B C 
A B C 
D 
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encontram as gotas de óleo (vermelho). Na Figura 31C, onde estão superpostas as imagens 
obtidas através dos corantes específicos para WPC e óleo, observa-se que as áreas de tonalidade 
verde estão associadas àsgotas de óleo, de coloração vermelha, confirmando a formação de uma 
camada proteica na superfície das gotas de óleo. A coloração laranka na Figura 31C também 
reflete a superposição da proteína (corante verde) às gotas de óleo (corante vermelho). 
Ao utilizar o corante calcofluor white como marcador de pectina, o resultado esperado 
era que as áreas onde este componente estivesse depositado fossem destacadas com a cor azul, 
conforme foi observado por Partanen et al (2016). No entanto, as imagens obtidas através da 
microscopia confocal não apresentaram este padrão de comportamento. É possível que a 
concentração do corante não tenha sido adequada para corar a pectina, ou que o corante tenha 
sido degradado no processo de homogeneização das emulsões. 
5.5. SECAGEM POR ATOMIZAÇÃO 
O processo de secagem foi realizado a partir das emulsões estabilizadas por WPC e 
adicionadas de 100% Hi-Cap® 100 (HC), 50% maltodextrina 50% Hi-Cap® 100 (MH50) e 
75% maltodextrina 10DE 25% Hi-Cap® 100 (M75 H25). Também foi submetida a secagem a 
emulsão estabilizada por WPC + pectina e adicionada de 100% maltodextrina (MD).  
As emulsões foram compostas por 30% de sólidos totais, sendo que as emulsões 
estabilizadas por WPC foram compostas por 6,0% óleo ativo, 0,5% WPC e 23,5% material de 
parede, de acordo com a relação entre Hi-Cap® 100 e maltodextrina 10DE de cada mistura. Já 
a emulsão estabilizada por WPC + pectina foi composta por 6,0% óleo ativo, 0,5% WPC, 0,5% 
pectina e 23,0% de maltodextrina. 
A produção de micropartículas foi realizada em duplicata, conforme descrito no item 
4.6. O tempo de duração de secagem foi de 1 hora aproximadamente para secar 500 mL de 
emulsão. As temperaturas de saída variaram entre 77±2ºC e 83±2ºC quando a temperatura de 
entrada foi 150°C e entre 97±3ºC e 99±2ºC quando a temperatura de entrada foi 180ºC. 
As micropartículas obtidas no processo de secagem em spray dryer foram caracterizadas 
quanto ao rendimento de secagem, eficiência de encapsulação, conteúdo de água, atividade de 
água, higroscopicidade, distribuição de tamanho e diâmetro médio de partícula, morfologia e 
reconstituição das emulsões. Também foi realizada análise de estabilidade oxidativa por 
determinação do índice de peróxidos.      
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5.5.1. Rendimento de secagem  
O rendimento de secagem foi determinado logo após os processos de secagem e os 
resultados são apresentados na Figura 32. Os valores de rendimento de secagem variaram 
conforme o material de parede utilizado e as misturas dos mesmos. Variou entre 23,73% e 
45,77%, apresentando diferença significativa entre os materiais utilizados, mas não quando 
foram avaliadas as temperaturas de secagem. 
 
Figura 32. Rendimento de secagem. 
Diferentes letras indicam diferença significativa (p<0,05). Letras maiúsculas: diferença entre os materiais de 
parede. Letras minúsculas: diferença entre as temperaturas de um mesmo material de parede.  
HC: emulsão estabilizada por WPC adicionada de Hi-Cap® 100. MD: Emulsão estabilizada por WPC + pectina 
adicionada de maltodextrina. MH50: emulsão estabilizada por WPC adicionada de 50% maltodextrina e 50% Hi-
Cap® 100. M75H25: emulsão estabilizada por WPC adicionada de 75% maltodextrina e 25% Hi-Cap® 100. 
O rendimento de secagem é um resultado que poucas vezes é publicado, porque 
geralmente tem valores baixos. Há materiais que no processo de secagem por spray drying não 
são coletados na sua totalidade no coletor ou no ciclone, muitas vezes esses materiais ficam 
aderidos na câmara de secagem, diminuindo o rendimento. 
Esse fenômeno foi visualizado durante a secagem: quando foi usado Hi-Cap® 100 como 
material de parede, quase todo o material foi transportado no coletor do equipamento, com 
pouco material aderido na câmara de secagem, refletindo no máximo valor de rendimento (45% 
– 47%). Quando foi usado maltodextrina 10 DE, foi muito alta a quantidade de material que 
ficou aderida na câmara de secagem, e a maior parte do pó foi recolhido no ciclone e no coletor, 
afetando o valor de rendimento (27% – 29%). Já as misturas dos materiais encapsulantes 
apresentaram valores intermediários de rendimento quando foi usada mistura de 50% dos 
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materiais encapsulantes. No entanto, com a mistura de 75% de maltodextrina o rendimento foi 
menor do que com 100% maltodextrina. É possível que as interações entre os materiais de 
parede e os agentes estabilizantes das emulsões tenham afetado a formação da partícula seca. 
Alguns autores reportam o resultado de rendimento de secagem, na encapsulação de 
oleoresinas de cúrcuma utilizando diferentes proporções de amido modificado/gelatina, com ou 
sem adição de dióxido de silício coloidal, eles obtiveram rendimentos entre 9,33% – 68,04% e 
25,52% – 71,59%, respectivamente (FERREIRA; MALACRIDA; TELIS, 2016). No estudo 
das condições de secagem para obter partículas de óleo de Brucea javanica encapsuladas em 
goma arábica e gelatina foram obtidos rendimentos de secagem entre 30,80 e 38,30% (HU et 
al., 2016). Finalmente, na encapsulação de óleo de coco com gelatina e maltodextrina, onde 
foram estudados o tempo e potência de ultrassom na formação da emulsão antes da secagem, 
foram reportados rendimentos de secagem entre 66% – 90% (LE; LE, 2015). 
5.5.2. Conteúdo de umidade, atividade de água e higroscopicidade 
O objetivo final de secar um produto é obter um menor conteúdo de umidade e uma 
baixa atividade de água (BARBOSA-CÁNOVAS; VEGA-MERCADO, 1996). Estes são 
parâmetros críticos de qualidade e estabilidade físico-química de produtos em pó. É esperado 
que o conteúdo de umidade seja inferior a 5g/100g e a atividade de água esteja em um intervalo 
de 0,1 a 0,4, dependendo do tipo de produto (TONTUL; TOPUZ, 2014). Quando se trata de 
óleos microencapsulados, o conteúdo de umidade é um fator importante na oxidação desses 
produtos, já que em valores baixos de atividade de água ocorre mais facilmente a oxidação de 
lipídeos (DIAN; SUDIN; YUSOFF, 1996; FELLOWS, 2006). 
A atividade de água mede a relação entre a água e os constituintes do alimento, está 
ligada à disponibilidade de água para possíveis atividades microbiológicas, enzimáticas ou 
químicas, onde abaixo de 0,6 de atividade de água os microrganismos tem seu crescimento 
inibido (FENNEMA, 1996). 
A higroscopicidade é uma medida da taxa e capacidade de adsorção de água; é um 
parâmetro crítico para muitos produtos em pó porque pode afetar a atividade de água. Também 
a adsorção de água em óleos encapsulados pode influenciar na oxidação de lipídeos e pós 
(FRASCARELI et al., 2012; TONTUL; TOPUZ, 2014). 
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Na Tabela 19 são apresentadas a umidade, atividade de água e higroscopicidade das 
partículas estabilizadas por WPC e diferentes materiais encapsulantes (HC, MH 50 e M75 H25) 
e WPC + pectina (MD) obtidas em duas temperaturas de entrada de ar no spray dryer. 
Observa-se que a atividade de água e umidade de todas as partículas são baixas (0,102 
– 0,224 e 0,30 – 1,23% respectivamente), e estão de acordo com os valores reportados na 
literatura para partículas de diferentes ativos e materiais de parede obtidas por spray dryer 
(CARVALHO; SILVA; HUBINGER, 2014; GHARSALLAOUI et al., 2012; IXTAINA et al., 
2015; KLINKESORN et al., 2006; SILVA et al., 2016; SILVA; ZABOT; MEIRELES, 2015; 
TONON; BRABET; HUBINGER, 2008).  
Tabela 19. Umidade, Atividade de água (aw) e higroscopicidade das partículas estabilizadas 
por WPC e WPC + pectina. 
Sistema estabilizante WPC + pectina  WPC 
 T MD  HC MH 50 M75 H25 
Umidade (%) 
150 0,48±0,12Ca  1,23±0,11Aa 1,00±0,12Ba 0,88±0,15Ba 
180 0,30±0,06Cb  1,10±0,11Aa 1,00±0,08Aa 0,71±0,07Bb 
aw 
150 0,113±0,010Da  0,224±0,016Aa 0,189±0,013Ba 0,159±0,013Ca 
180 0,102±0,003Db  0,196±0,022Ab 0,165±0,006Bb 0,115±0,009Cb 
Higroscopicidade 
(g água/100g pó) 
150 9,31±0,49Ca  14,04±0,28Aa 11,44±0,66Ba 10,91±0,94Ca 
180 9,79±0,21Da  14,39±0,46Aa 12,03±0,48Ba 10,86±0,28Ca 
T: temperatura de entrada do ar de secagem (ºC). MD: Emulsão estabilizada por WPC + pectina adicionada de 
maltodextrina. HC: emulsão estabilizada por WPC adicionada de Hi-Cap® 100. MH50: emulsão estabilizada por 
WPC adicionada de 50% maltodextrina e 50% Hi-Cap® 100. M75H25: emulsão estabilizada por WPC adicionada 
de 75% maltodextrina e 25% Hi-Cap® 100. 
Diferentes letras indicam diferença significativa (p<0,05). Letras maiúsculas: diferença na mesma temperatura de 
secado. Letras minúsculas: diferença no mesmo material de parede.  
Pode-se notar que as partículas com maltodextrina apresentaram a menor umidade e 
atividade de água, independentemente da temperatura de secagem (umidade de 0,30% para 180 
ºC e 0,48% para 150% e aw 0,102 para 180 ºC e 0,113 para 150 ºC).  
Por outro lado, as partículas com maior umidade e atividade de água foram as que 
tinham 100% de Hi-Cap® 100 como material de parede (HC), com umidade de 1,23% para 150 
ºC e 1,10% para 180 ºC e aw de 0,224 para 150 ºC e 0,196 para 180 ºC. É possível que esses 
valores estejam relacionados com que as partículas foram coletadas na sua totalidade no coletor, 
não tiveram contato com altas temperaturas e ar seco durante todo o processo de secagem. 
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Tanto as partículas com 50% maltodextrina/Hi-Cap® 100 (MH50) como as que tinham 
75% maltodextrina 25% Hi-Cap® 100 (M75 H25) tiveram valores intermediários tanto para 
umidade como para atividade de água, guardando a relação entre as frações de materiais de 
parede. 
É importante ressaltar que a umidade não apresentou diferença significativa (p>0,05) 
entre MH50 e M75 H25 quando as emulsões foram desidratadas a 150 ºC, e também entre HC 
e MH50 quando as emulsões foram desidratadas a 180 ºC. Além disso, as temperaturas de 
processo não apresentaram efeito diferenciado na umidade das partículas HC e MH50. Já na 
atividade de água existe diferença significativa (p<0,05) entre todos os experimentos, tanto 
comparando os diferentes tipos de materiais encapsulantes quanto comparando as duas 
temperaturas de processo. 
A higroscopicidade das partículas tem uma grande relação com os resultados obtidos 
para umidade e atividade de água, onde a maior higroscopicidade foi obtida pelas partículas 
que tinham 100% Hi-Cap® 100 (14,04 g água/100g pó para 150 ºC e 14,39 g água/100g pó 
para 180 ºC), seguida de MH50, M75 H25 e finalmente, a menor higroscopicidade foi obtida 
pelas partículas que só tinham maltodextrina (9,31 g água/100g pó para 150 ºC e 9,79 g 
água/100g pó para 180 ºC).  
Na Figura 33 estão apresentadas as micropartículas após uma semana do ensaio de 
higroscopicidade, apresentando diferença significativa (p<0,05) em todos os materiais, com 
exceção de M75 H25 e MD quando foram desidratados a 150 ºC. Quando foram comparadas 
as duas temperaturas de secagem, não foi observada diferença significativa (p>0,05) entre os 
experimentos.  
Alguns autores reportam que ao aumentar a temperatura de processo, aumenta a 
higroscopicidade (FRASCARELI, 2010; GOULA; ADAMOPOULOS; KAZAKIS, 2004), 
concluindo que a higroscopicidade do pó aumenta inversamente à umidade. Tal fato ocorre pelo 
alto gradiente de concentração da água. No presente trabalho, não se pode chegar na mesma 
conclusão devido à falta de diferença significativa que houve ao comparar as temperaturas. 
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Figura 33. Micropartículas após uma semana do ensaio de higroscopicidade. 
HC: emulsão estabilizada por WPC adicionada de Hi-Cap® 100. MD: Emulsão estabilizada por WPC + pectina 
adicionada de maltodextrina. MH50: emulsão estabilizada por WPC adicionada de 50% maltodextrina e 50% Hi-
Cap® 100. M75H25: emulsão estabilizada por WPC adicionada de 75% maltodextrina e 25% Hi-Cap® 100. 
Vários trabalhos form desenvolvidos sobre o uso de maltodextrina como material de 
parede na produção de micropartículas (CAI; CORKE, 2000; CARMONA, 2011; 
FRASCARELI et al., 2012; TONON; BRABET; HUBINGER, 2008). Nesses trabalhos, 
verifica-se que a maltodextrina apresenta baixa higroscopicidade, diminuindo a retenção de 
água quando misturadas a outros materiais de parede, como goma arábica ou concentrado 
proteico de soro de leite. 
O Hi-Cap® 100 é um amido modificado. Os amidos naturais e modificados se 
caracterizam por serem higroscópicos, absorvem entre 10 – 17% de água até atingir o equilíbrio 
(MUSA; GAMBO; BHATIA, 2011). Esses resultados estão de acordo com os valores de 
higroscopicidade obtidos no presente trabalho. 
5.5.3. Diâmetro médio e distribuição de tamanho das partículas 
Todas as micropartículas foram caracterizadas quanto ao diâmetro médio e distribuição 
de tamanho, conforme descrito no item 4.7.5. Na Tabela 20 são apresentados os valores de 
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diâmetro médio D[4,3] e span das micropartículas obtidas a partir da secagem das emulsões 
estabilizadas por WPC e adicionadas de HC, MH50 e M75H25, e estabilizadas por WPC + 
pectina adicionada de maltodextrina (MD).  
Tabela 20. Diâmetro médio (D[4, 3]) e span das partículas estabilizadas por WPC e WPC + 
pectina. 
Sistema estabilizante WPC + pectina  WPC 
 T MD  HC MH 50 M75 H25 
D[4, 3] 
(µm) 
150 16,30±1,28Aa  8,67±0,22Db 12,21±1,23Ca 10,27±0,52Bb 
180 16,72±1,63Aa  9,89±0,26Ca 12,05±0,72Ba 12,56±0,98Ba 
Span 
150 2,28±0,03  2,43±0,01 2,85±0,35 2,93±0,17 
180 2,58±0,29  2,67±0,07 2,54±0,04 2,84±0,08 
T: temperatura de entrada do ar de secagem (ºC). MD: Emulsão estabilizada por WPC + pectina adicionada de 
maltodextrina. HC: emulsão estabilizada por WPC adicionada de Hi-Cap® 100. MH50: emulsão estabilizada por 
WPC adicionada de 50% maltodextrina e 50% Hi-Cap® 100. M75H25: emulsão estabilizada por WPC adicionada 
de 75% maltodextrina e 25% Hi-Cap® 100. 
Diferentes letras indicam diferença significativa (p<0,05). Letras maiúsculas: diferença na mesma temperatura de 
secagem. Letras minúsculas: diferença no mesmo material de parede. 
O Diâmetro de Brouckere D[4,3] é baseado no diâmetro médio de uma esfera de mesmo 
volume. Ele é importante por representar o tamanho das partículas que constituem a maior parte 
do volume de amostra, e é mais sensível à presença de partículas grandes na distribuição de 
tamanho (FERNÁNDEZ TORÁN, 2014). 
Segundo os resultados apresentados na Tabela 20, o menor e maior tamanho de partícula 
foram os obtidos com os materiais encapsulantes puros, obtendo entre 8,67 – 9,89 µm para as 
partículas estabilizadas por WPC e HC como material de parede e entre 16,30 – 16,72 µm nas 
partículas estabilizadas por WPC + pectina adicionadas de maltodextrina. Quando foram usadas 
misturas desses materiais encapsulantes foram obtidos tamanhos de partículas intermediários, 
apresentando diferença significativa (p<0,05) em todos os experimentos, exceto entre os 
materiais encapsulantes MH50 e M75 H25 quando foi usada 180ªC como temperatura de ar de 
secagem. Ao comparar as duas temperaturas de secagem, o único experimento que apresentou 
diferença significativa no tamanho de partícula foram as partículas estabilizadas por WPC 
adicionadas de Hi-Cap® 100. 
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Figura 34. Distribuição de tamanho das partículas obtidas por diferentes temperaturas de 
secagem e diferentes materiais encapsulantes. A) 150 ºC, B) 180 ºC. 
MD: Emulsão estabilizada por WPC + pectina adicionada de maltodextrina. HC: emulsão estabilizada por WPC 
adicionada de Hi-Cap® 100. MH50: emulsão estabilizada por WPC adicionada de 50% maltodextrina e 50% Hi-
Cap® 100. M75H25: emulsão estabilizada por WPC adicionada de 75% maltodextrina e 25% Hi-Cap® 100. 
Noello (2016) obteve micropartículas a partir de secagem em spray dryer de emulsões 
de óleo de chia obtidas pela combinação de dispositivo rotor-estator e homogeneizador a alta 
pressão, estabilizadas por WPC adicionadas de Hi-Cap® 100 ou por WPC + pectina 
adicionadas de maltodextrina, usando temperatura de secagem de 170 ºC. Os tamanhos de 
partícula reportados foram de 7,92 µm para as partículas adicionadas de Hi-Cap®100 e 8,59 
µm para as partículas adicionadas de maltodextrina. Esses resultados foram muito diferentes 
dos resultados obtidos no presente trabalho, especialmente para maltodextrina; é possível que 
o método de emulsificação utilizado tenha afetado a aglomeração das partículas. 
A combinação do método de emulsificação por ultrassom ao processo de secagem por 
spray drying tem sido tema de alguns trabalhos nos últimos anos. Esses trabalhos reportam 
homogeneização com rotor–estator e ultrassom, obtendo diferentes tamanhos de partículas: 
13,41 ± 0,21 µm até 15,83 ± 0,14 µm ao encapsular óleo essencial de gengibre usando como 
material de parede goma arábica, goma arábica/maltodextrina e goma arábica/inulina 
(FERNANDES et al., 2016a); 13,64 µm até 17,70 µm encapsulando óleo essencial de gengibre 
com goma de cajueiro em diferentes misturas com inulina (FERNANDES et al., 2016b); 14 µm 
em micropartículas de óleo de semente de urucum com goma arábica (SILVA; ZABOT; 
MEIRELES, 2015); 17,4 µm para partículas de óleo de semente de urucum com isolado 
proteico de soro de leite e 12,3 µm usando snow flake como material encapsulante (SILVA et 
al., 2016). 
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Pode ser observado na Figura 34 que a distribuição média das partículas apresentou 
comportamento monomodal para as partículas estabilizadas por WPC e adicionadas de HC, 
MH50 e M75 H25. Já para as partículas estabilizadas por WPC + pectina adicionada de 
maltodextrina pode-se observar uma tendência bimodal na parte inicial da curva, e um outro 
pico formado ao final, com tamanhos de partícula maiores a 100 µm. Noello (2016) observou 
um comportamento semelhante na distribuição de tamanho das partículas de óleo de chia 
estabilizadas por WPC adicionadas de Hi-Cap® 100 e estabilizadas por WPC + pectina 
adicionadas de maltodextrina obtidas a 170 ºC por spray drying. 
 
5.5.4. Morfologia das partículas 
A microscopia eletrônica de varredura é uma técnica que permite visualizar a estrutura 
das partículas. Muitas das propriedades dos sistemas microencapsulados como a retenção dos 
materiais ativos, propriedades de fluxo e proteção dos ativos à exposição ambiental dependem 
da estrutura e morfologia das partículas (ROSENBERG; KOPELMAN; TALMON, 1985). 
Foram utilizadas duas ampliações para avaliar a microestrutura superficial das 
partículas, 2.000 vezes na Figura 36 e 7.000 vezes nas Figuras 36 e 37. Nessas Figuras são 
apresentadas as partículas obtidas com diferentes materiais encapsulantes e as duas 
temperaturas de secagem utilizadas na obtenção das partículas. 
Segundo as micrografias apresentadas, as partículas tem, de forma geral, um formato 
esférico com superfície irregular, com muita variedade de tamanho, o que está relacionado com 
os gráficos de distribuição de tamanho apresentados anteriormente. Também é importante 
ressaltar que não foram observadas diferenças nas micrografias das partículas obtidas a 150 e 
180 ºC. 
As partículas estabilizadas com WPC + pectina e adicionadas de maltodextrina (MD) 
apresentam maior irregularidade na superfície e maior diferença de tamanho comparando-as 
com as partículas estabilizadas com WPC adicionadas de Hi-Cap® 100 (HC). A formação de 
poros usando maltodextrina pode ter surgido pela contração irregular do material durante o 
período final de secagem (POLAVARAPU et al., 2011). Já as partículas obtidas com misturas 
dos materiais encapsulantes apresentam características dos dois materiais. 
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Figura 35. Imagens MEV das partículas obtidas a diferentes temperaturas e materiais 
encapsulantes. Aumento: 2000X 
MD: Emulsão estabilizada por WPC + pectina adicionada de maltodextrina. HC: emulsão estabilizada por WPC 
adicionada de Hi-Cap® 100. MH50: emulsão estabilizada por WPC adicionada de 50% maltodextrina e 50% Hi-
Cap® 100. M75H25: emulsão estabilizada por WPC adicionada de 75% maltodextrina e 25% Hi-Cap® 100. 
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Figura 36. Imagens MEV das partículas obtidas a diferentes temperaturas de secagem e 
materiais encapsulantes. Aumento: 7000X 
MD: Emulsão estabilizada por WPC + pectina adicionada de maltodextrina. HC: emulsão estabilizada por WPC 
adicionada de Hi-Cap® 100. MH50: emulsão estabilizada por WPC adicionada de 50% maltodextrina e 50% Hi-
Cap® 100. M75H25: emulsão estabilizada por WPC adicionada de 75% maltodextrina e 25% Hi-Cap® 100. 
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Noello (2016) reporta comportamento similar das partículas obtidas com maltodextrina 
e Hi-Cap® 100 como materiais encapsulantes. Carvalho, Silva, Hubinger (2014) obtiveram 
partículas estabilizadas por lecitina e adicionadas de Hi-Cap® 100, e observaram que as 
micropartículas tinham forma esférica e sem rachaduras ou poros comparando com outros 
materiais. Os autores concluíram que essa forma resulta em uma melhor proteção do ativo 
devido à baixa possibilidade de permeação através do material. Carneiro et al, (2013) 
encontraram que a mistura de maltodextrina e Hi-Cap® 100 resultou em microesferas com 
superfície mais macio e com menos rugosidade comparando com outros materiais. 
Quando são usadas misturas de materiais, tem-se partículas com comportamentos de 
todos os materiais utilizados. Em um trabalho recente, onde encapsularam óleo essencial de 
gengibre com misturas de inulina e goma de cajueiro, os autores encontraram que o aumento 
excessivo de inulina levou à formação de estruturas menos resistentes ao processo de 
nebulização, apresentando rachaduras que podem resultar na diminuição da eficiência de 
encapsulação  (FERNANDES et al., 2016b),  
A obtenção de micropartículas estruturalmente sólidas também pode ter relação com as 
características da emulsão, por exemplo, uma boa estabilidade contra a coalescência das gotas 
(RODEA-GONZÁLEZ et al., 2012). A formação de partículas irregulares e agrupadas, mas 
lisas na superfície, pode ter relação com o tamanho das gotas da emulsão e  floculação que 
ocorre no sistema (ZHAO; TANG, 2016). As emulsões com misturas de materiais (MH50 e 
M75 H25) apresentaram floculação, o que pode levar à coalescência e ter afetado a estrutura 
final das partículas.  
Para poder conhecer a microestrutura da superfície interna, as micropartículas foram 
quebradas manualmente fazendo uma raspagem do pó, nessa vez foi usada uma ampliação só 
de 7.000 vezes.  
Na Figura 37 estão apresentadas as superfícies internas das partículas obtidas com 
diferentes materiais de parede (maltodextrina (MD), Hi-Cap® 100 (HC), 50% maltodextrina e 
Hi-Cap® 100 (MH50) e 75% maltodextrina 25% Hi-Cap® 100 (M75 H25)), junto com as duas 
temperaturas de secagem com que foram obtidas as partículas.  
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Figura 37. Imagens MEV das partículas quebradas obtidas a diferentes temperaturas de 
secagem e materiais encapsulantes. Aumento: 7000X 
MD: Emulsão estabilizada por WPC + pectina adicionada de maltodextrina. HC: emulsão estabilizada por WPC 
adicionada de Hi-Cap® 100. MH50: emulsão estabilizada por WPC adicionada de 50% maltodextrina e 50% Hi-
Cap® 100. M75H25: emulsão estabilizada por WPC adicionada de 75% maltodextrina e 25% Hi-Cap® 100. 
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Segundo as micrografias apresentadas, as micropartículas são ocas e apresentam 
pequenos poros incorporados na matriz da parede, esse tipo de estrutura é típica de 
micropartículas obtidas em um processo de secagem por spray drying. O vazio é resultado da 
expansão rápida do material de parede na etapa final de secagem (JAFARI et al., 2008b). É 
esperado que o material ativo esteja disperso na forma de pequenas gotículas dentro dos poros 
da matriz da parede (CARVALHO, 2013). 
As micropartículas estabilizadas por WPC + pectina e adicionadas de maltodextrina 
apresentam uma aparência interna mais rígida e com poros mais definidos do que as 
micropartículas estabilizadas por WPC com Hi-Cap® 100 como material de parede, onde as 
bordas da matriz parecem ser mais macias e não tão definidas. É possível que esse 
comportamento esteja ligado ao material de parede utilizado e não ao uso de um estabilizante 
adicional, como o uso da pectina, já que as misturas dos materiais só foram adicionadas ás 
emulsões estabilizadas por WPC, e as micrografias apresentam características próprias, seja da 
maltodextrina ou do Hi-Cap® 100, o que também leva a pensar que os materiais encapsulantes 
não interagiram entre eles. 
Quando foram observadas as micropartículas sem fazer raspagem manual, não foram 
encontradas partículas quebradas ou que apresentassem alguma característica anormal à 
reportada anteriormente. Por isso, foi necessário fazer a raspagem para conhecer a estrutura 
interna. Mesmo assim, o número de partículas quebradas foi pequeno, e também difícil de 
realizar, pois foi necessário realizar uma segunda raspagem para poder obter as imagens. 
Portanto, as micropartículas se mostraram bem resistentes, o que pode estar associado à 
espessura das partículas. 
O uso de diferentes temperaturas não afetou a estrutura interna das partículas. O uso de 
altas temperaturas permite a rápida formação da membrana semipermeável na superfície das 
gotas. Porém, o uso de temperaturas muito altas pode causar danos à estrutura pela formação 
excessiva de bolhas e rompimento da superfície da partícula (FERNANDES et al., 2016b). 
Como no presente trabalho não foi observado esse fenômeno, é possível concluir que uma 
temperatura de 180 ºC não é tão alta para danificar a integridade das partículas quando é usado 
maltodextrina e Hi-Cap® 100 como material de parede. 
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5.5.5. Estabilidade oxidativa  
O valor do índice de peróxido indica o grau de oxidação de um óleo e a formação de 
produtos de oxidação primários. Tais produtos são tóxicos e reduzem a biodisponibilidade dos 
ácidos graxos. Óleos com alto teor de ácidos graxos insaturados são sensíveis à oxidação 
(GOYAL et al., 2015a). 
A estabilidade oxidativa foi avaliada pela medida do índice de peróxidos das 
micropartículas produzidas a partir de emulsões estabilizadas por WPC com diferentes 
materiais encapsulantes (Hi-Cap® 100 (HC), 50% Hi-Cap® 100 50% maltodextrina 10 DE 
(MH50) e 25% Hi-Cap® 100 75% maltodextrina 10 DE (M75 H25)) e emulsão estabilizada 
por WPC e pectina com maltodextrina 10DE como material de parede (MD).  
Todas as micropartículas e o óleo não encapsulado (controle) foram armazenados à 
50°C e 20% de umidade relativa por quatro semanas, avaliando a produção de peróxidos 
semanalmente. A temperatura de 50°C foi empregada com o objetivo de acelerar o processo de 
oxidação devido ao pouco tempo disponível para fazer a análise. 
Primeiramente foi construída uma curva padrão com diluições de 0 a 40 µg de Fe+3. O 
coeficiente de correlação (R2) para a curva obtida foi de 0,9995, indicando que a curva explica 
99,95% da variação dos dados observados. 
Na Figura 38 é apresentado o índice de peróxido para todas as amostras durante as 
quatro semanas de armazenamento. É possível evidenciar a significante eficiência das 
micropartículas ao proteger o óleo da oxidação (Figura 38A). Devido ao exposto anteriormente, 
na figura 38B e na Tabela 21 é apresentado o índice de peróxido das micropartículas obtidas a 
duas temperaturas de entrada do ar de secagem. A análise estatística foi feita entre as partículas.  
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Figura 38. Índice de peróxido durante quatro semanas de armazenamento. A) Óleo e 
partículas. B) Partículas. 
MD: Emulsão estabilizada por WPC + pectina adicionada de maltodextrina. HC: emulsão estabilizada por WPC 
adicionada de Hi-Cap® 100. MH50: emulsão estabilizada por WPC adicionada de 50% maltodextrina e 50% Hi-
Cap® 100. M75H25: emulsão estabilizada por WPC adicionada de 75% maltodextrina e 25% Hi-Cap® 100. 
 
 
 
0
100
200
300
400
500
600
700
800
900
0 1 2 3 4
In
d
ic
e 
d
e 
p
er
ò
x
id
o
 (
m
eq
 P
O
/K
g
 ó
le
o
)
Semanas
Óleo
Partículas
0
5
10
15
20
25
30
35
0 1 2 3 4
m
eq
 P
O
/K
g
 ó
le
o
Semanas
HC 150
HC 180
MD 150
MD 180
MH 50 150
MH 50 180
M75 H25 150
M75 H25 180
B
A 
101 
 
 
 
Tabela 21. Valores do índice de peróxidos (meq peróxido/Kg óleo) das partículas 
armazenadas a 50°C por 4 semanas. 
Sistema estabilizante WPC+pectina  WPC 
Semana Tº MD  HC MH 50 M75 H25 
0 
150 2,39±0,11Be**  3,09±0,04Ac** 2,26±0,08Be** 1,79±0,10Cd** 
180 3,04±0,34Bd*  3,41±0,10ABd* 3,58±0,14Ad* 3,52±0,11ABe* 
1 
150 7,79±0,11Bd*  9,75±0,17Ab** 6,63±0,10Cd* 4,57±0,12Dd* 
180 7,53±0,08Bc**  10,68±0,06Ac* 6,59±0,12Cc* 4,67±0,08Dd* 
2 
150 11,96±1,01Dc**  14,01±0,35Ca* 17,25±0,27Bb* 33,13±0,21Aa* 
180 15,65±0,81Bb*  13,29±0,26Cb** 15,35±0,48Bb** 30,21±0,06Aa** 
3 
150 16,15±0,07BCa**  14,27±0,38Ca* 22,06±0,23Aa* 18,21±2,42Bb* 
180 20,97±0,21Aa*  13,71±0,16Bb* 21,13±0,40Aa** 21,60±0,41Ab* 
4 
150 14,70±0,10ABb*  14,74±0,86ABa* 14,56±0,58Bc* 14,86±0,55Ac* 
180 15,84±0,86Ab*  15,20±0,32Aa* 15,35±0,27Aab* 15,72±0,15Ac* 
T: temperatura de entrada do ar de secagem (°C). MD: Emulsão estabilizada por WPC + pectina adicionada de 
maltodextrina. HC: emulsão estabilizada por WPC adicionada de Hi-Cap® 100. MH50: emulsão estabilizada por 
WPC adicionada de 50% maltodextrina e 50% Hi-Cap® 100. M75H25: emulsão estabilizada por WPC adicionada 
de 75% maltodextrina e 25% Hi-Cap® 100. 
Diferentes letras indicam diferença significativa (p<0,05). Letras maiúsculas: diferença no material de parede 
(mesma temperatura e semana), letras minúsculas: diferença no tempo (mesmo material de parede e temperatura), 
**: diferença na temperatura (mesmo material de parede e semana) 
No tempo zero todas as amostras apresentaram um nível baixo de oxidação, variando 
entre 1,79 e 3,09 meq peróxido/kg óleo para 150°C e 3,04 a 3,58 meq peróxido/kg óleo para 
180°C, enquanto que o índice de peróxido (IP) para o óleo foi de 4,77 meq peróxido/kg óleo. 
Mesmo apresentando diferença significativa entre algumas das partículas, os valores reportados 
foram baixos, além de que o valor apresentado para o óleo puro é maior do que o índice de 
peróxido das partículas. Pode-se dizer que secagem não afetou a oxidação do óleo encapsulado. 
Na primeira semana de armazenamento à 50°C foi evidente um incremento na oxidação 
das partículas, mostrando diferença significativa entre os materiais de parede (IP: HC > MD > 
MH50 > M75 H25). Foram observados valores superiores de IP no mesmo material, quando a 
secagem foi feita a 180°C, exceto quando foi usada MD como material de parede na emulsão 
estabilizada por WPC + pectina. O IP do controle foi de 121,63±2,43 meq peróxido/kg óleo. 
Na segunda semana de análise, foi evidenciado um aumento representativo da oxidação 
das partículas estabilizadas com WPC adicionadas de M75 H25 (33,13±0,21 meq peróxido/kg 
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óleo para 150°C e 30,21±0,06 meq peróxido/kg óleo para 180°C), e adicionada de MH50 
(17,25±0,27 meq peróxido/kg óleo para 150°C e 15,35±0,48 meq peróxido/kg óleo para 
180°C). É possível que durante a homogeneização dos materiais encapsulantes, a estrutura das 
gotas tenha sido alterada, e que a interação entre a maltodextrina e WPC a pH 3,8 não tenha 
sido de agregação, e pelo contrário, tenha ocorrido uma repulsão, deixando o óleo mais 
disponível ao ambiente.  
Quando foram utilizados os materiais encapsulantes puros, o IP não aumentou de forma 
tão representativa. Mesmo assim, houve diferença significativa com a semana anterior. É 
importante lembrar que a adição de Hi-Cap® 100 puro foi feita à emulsão estabilizada por WPC 
e a maltodextrina 10DE pura foi adicionada à emulsão estabilizada por WPC + pectina. O IP 
do óleo controle chegou em valores de 810,99±6,95 meq peróxido/kg óleo. Neste ponto foi 
observada uma perda do odor característico do óleo, e uma mudança na viscosidade, ficando 
muito mais viscoso, até perder o caráter liquido (Figura 39) 
 
Figura 39. Óleo controle após duas semanas de armazenamento a 50ºC. 
Na terceira semana, o IP das partículas estabilizadas por WPC e adicionadas de M75 
H25 diminuiu até valores entre 18,21 – 21,60 meq peróxido/kg óleo, sem apresentar diferença 
significativa entre as temperaturas de secagem. É possível que o óleo oxidado na semana 
anterior tenha sido óleo superficial das partículas, e devido à exposição a altas temperaturas, 
esteja se apresentando oxidação secundária. Os compostos formados na oxidação primaria e 
que são interpretados no IP, estão se degradando para dar lugar a novos compostos, diminuindo 
a leitura de IP. Este comportamento pode ser observado também no óleo controle, que passou 
para IP de 355,11± 9,12 meq peróxido/kg óleo na semana 3. O IP das partículas adicionadas 
com MD e MH50 aumentou aproximadamente em 4 meq peróxido/kg óleo com relação à 
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semana anterior, comportamento que foi encontrado nas duas temperaturas. Finalmente, o IP 
das partículas adicionadas com Hi-Cap® 100 não apresentaram incremento significativo com 
relação à semana anterior. 
Na última semana de análise, as partículas com HC mantiveram estáveis o IP, conforme 
as duas semanas anteriores. As outras partículas (MD, MH50 e M75 H25) diminuíram o valor 
de IP estabilizando-se entre 14,70 – 15,84 meq peróxido/kg óleo, sem apresentar diferença 
significativa nem no material de parede ou na temperatura utilizada. O óleo segue diminuindo 
o IP, mostrando como última leitura 181,20 ± 3,08 meq peróxido/kg óleo.  
Vários autores tem estudado o índice de peróxidos na estabilidade oxidativa de diversos 
tipos de óleos. A estabilidade oxidativa do óleo de chia encapsulado e não encapsulado foi 
estudada durante 200 dias (IXTAINA et al., 2015). A análise foi realizada a 20°C e 33% UR. 
Os autores estudaram a pressão de homogeneização (400 e 600 bar) e a temperatura de secagem 
no spray dryer (135 e 170°C). Os autores concluíram que tratamentos mais agressivos (600 bar 
e 170°C) mostraram maiores valores de IP, e o tratamento menos forte (400 bar e 135°C) foi 
quem apresentou menor IP durante o tempo de armazenamento. O IP após 200 dias de 
armazenamento apresentado pelo óleo controle foi ao redor de 80 meq peróxido/kg óleo e das 
partículas variou entre 10 – 40 meq peróxido/kg óleo. 
Outro trabalho realizado com micropartículas de óleo de atum com e sem adição de 
antioxidante, utilizando WPI, carboximetil celulose (CMC) ou pululana, puro ou com misturas 
dos materiais, estudaram o índice de peróxido por 28 dias a 45°C. Os autores reportam que ao 
final das quatro semanas de análise, as partículas que não tinham antioxidante alcançaram 
valores de IP ao redor de 100 meq peróxido/kg de óleo (BAKRY et al., 2016).  
O estudo da estabilidade oxidativa das micropartículas de óleo de kenaf usando 
maltodextrina 10DE, caseinato de sódio e lecitina, foi feito variando a concentração de sólidos 
da emulsão (20, 30 e 40%). A temperatura de armazenagem foi de 65°C, onde um dia de 
estocagem a 65°C representa um mês à temperatura ambiente. Nenhuma das amostras 
apresentou IP maior que 10 meq O2/kg óleo, incluindo o óleo controle sem encapsular.  
5.5.6. Reconstituição das emulsões 
Uma das propriedades funcionais correspondentes à aplicação prática das 
micropartículas é sua capacidade de formar emulsões estáveis quando é feita a re-dispersão em 
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água. O comportamento da emulsão reconstituída é um parâmetro importante das formulações 
em pó, já que esta afeta a qualidade dos produtos e a preferência dos consumidores (ZHAO; 
TANG, 2016). Essas propriedades são influenciadas pelo tamanho de partícula, forma, 
morfologia, densidade e presença de óleo na superfície das micropartículas (DIMA et al., 2016). 
Alguns autores reportam que o estudo da estabilidade das gotas da emulsão durante o 
processo de secagem por spray dryer pode ser feito através da comparação da distribuição de 
tamanho de gota da emulsão reconstituída com a emulsão inicial (JAFARI; HE; BHANDARI, 
2007b). No presente trabalho foi feita a re-dispersão de todas as partículas obtidas por spray 
dryer, e foi avaliada a estabilidade cinética após 24h, potencial zeta, diâmetro médio e 
distribuição de tamanho de gota, das emulsões iniciais e reconstituídas. 
Todas as emulsões apresentaram estabilidade cinética após 24h sem apresentar 
cremeação. O potencial zeta é apresentado na Tabela 22. De forma geral, todas as emulsões 
apresentaram potencial zeta negativo. As emulsões estabilizadas por WPC não mostraram 
diferença significativa entre as emulsões reconstituídas, mas apresentam diferença com a 
emulsão inicial. A emulsão estabilizada por WPC + pectina apresentou diferença entre as 
emulsões reconstituídas, mas não apresentou diferença com a inicial. 
Tabela 22. Potencial zeta (mV) das emulsões reconstituídas e a emulsão inicial. 
Sistema estabilizante MP 150°C 180°C Inicial 
WPC+pectina MD -26,55±0,76A -25,58±0,36B -25,68±0,78AB 
WPC 
HC -5,95±0,35A -5,55±0,37A -4,70±0,32B 
MH50 -4,23±0,21A -4,10±0,22A -2,55±0,35B 
M75 H25 -3,21±0,18A -3,04±0,32A -1,28±0,23B 
Diferentes letras indicam diferença significativa (p<0,05) no mesmo material de parede (MP). MD: Emulsão 
estabilizada por WPC + pectina adicionada de maltodextrina. HC: emulsão estabilizada por WPC adicionada de 
Hi-Cap® 100. MH50: emulsão estabilizada por WPC adicionada de 50% maltodextrina e 50% Hi-Cap® 100. 
M75H25: emulsão estabilizada por WPC adicionada de 75% maltodextrina e 25% Hi-Cap® 100. 
 
Na Tabela 23 são apresentados o tamanho médio de gota e span das emulsões 
reconstituídas (partículas desidratadas a 150 e 180°C) e a emulsão inicial. As emulsões 
reconstituídas a partir das partículas desidratadas a 180°C apresentaram tamanhos de gota 
significativamente maiores (comparadas às emulsões reconstituídas a partir das partículas 
desidratadas a 150°C, exceto as emulsões que tinham M75 H25 como material adicionado. 
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Tabela 23. Tamanho médio de gota e span das emulsões reconstituídas e inicial. 
 Sistema estabilizante MP 150°C 180°C Inicial 
D[3,2] 
(µm) 
WPC + pectina MD 1,43±0,01B 1,52±0,01A 1,02±0,02C 
WPC 
HC 1,12±0,00C 1,21±0,00A 1,18±0,01B 
MH50 1,41±0,00C 1,49±0,01B 1,94±0,14A 
M75 H25 2,04±0,02B 1,93±0,03C 2,92±0,06A 
Span 
WPC + pectina MD 1,20±0,01 1,55±0,02 1,78±0,05 
WPC 
HC 1,28±0,04 1,49±0,00 1,71±0,02 
MH50 1,70±0,01 1,75±0,01 1,81±0,08 
M75 H25 1,70±0,01 1,83±0,05 1,80±0,01 
Diferentes letras indicam diferença significativa (p<0,05) no mesmo material de parede. MD: Emulsão estabilizada 
por WPC + pectina adicionada de maltodextrina. HC: emulsão estabilizada por WPC adicionada de Hi-Cap® 100. 
MH50: emulsão estabilizada por WPC adicionada de 50% maltodextrina e 50% Hi-Cap® 100. M75H25: emulsão 
estabilizada por WPC adicionada de 75% maltodextrina e 25% Hi-Cap® 100. 
Quando foi usado Hi-Cap® 100 como material de parede (HC), as emulsões 
reconstituídas apresentaram tamanhos de gota maiores comparados com a emulsão inicial. Este 
comportamento é normalmente reportado na literatura quando são comparadas emulsões 
iniciais e reconstituídas. Por exemplo, Rodea – González, et al (2012) encapsularam óleo 
essencial de chia em matrizes de WPC/polissacarídeos, reportando que as emulsões 
reconstituídas exibiram valores significativamente maiores de tamanho de gota (D[4,3]) e 
maiores taxas de coalescência das gotas, comparadas às emulsões iniciais. 
Ao passar para maltodextrina (MD), o tamanho de gota da emulsão inicial tem um valor 
intermediário entre as emulsões reconstituídas. Finalmente, quando foram usadas misturas dos 
materiais encapsulantes (MH50 e M75 H25), as emulsões reconstituídas apresentaram 
tamanhos de gota menores que a emulsão inicial. 
Um aumento no tamanho das gotas pode ser atribuído a danos às gotas da emulsão 
durante a atomização ou a perda da integridade estrutural da membrana interfacial que resulta 
em aumento da instabilidade da emulsão reconstituída (GHARSALLAOUI et al., 2012). 
Quanto ao span, as emulsões reconstituídas apresentaram valores menores comparados 
com as emulsões iniciais, o que representa uma variabilidade menor nos tamanhos de gota. Para 
entender um pouco melhor o acontecido com as emulsões reconstituídas, na Figura 40 são 
apresentadas a distribuição de tamanho de gota das emulsões reconstituídas e a inicial. 
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Figura 40. Distribuição de tamanho de gota das emulsões reconstituídas e iniciais. 
MD: Emulsão estabilizada por WPC + pectina adicionada de maltodextrina. HC: emulsão estabilizada por WPC 
adicionada de Hi-Cap® 100. MH50: emulsão estabilizada por WPC adicionada de 50% maltodextrina e 50% Hi-
Cap® 100. M75H25: emulsão estabilizada por WPC adicionada de 75% maltodextrina e 25% Hi-Cap® 100. 
Todas as emulsões apresentam distribuição monomodal. É possível que a mudança na 
forma da distribuição tenha sido pelo tempo em que a reconstituição foi feita, pois foi uma hora 
em que a emulsão ficou agitando, melhorando a dispersão dos materiais de parede e eliminando 
possíveis agregados. Ao contrário das emulsões iniciais, que tempo de tratamento no ultrassom 
foi de 2 minutos, e talvez nesse tempo não foi possível a solubilização completa dos materiais 
de parede, apresentando distribuição como tendência bimodal (M75 H25) ou presença de 
agregados de tamanhos maiores (MD e HC). 
De forma geral, todas as emulsões reconstituídas se apresentaram semelhantes às 
emulsões iniciais. Não foi observada grande diferença entre as emulsões obtidas a partir de 
partículas desidratadas a 150 e 180°C. As emulsões reconstituídas com MD e HC foram as 
emulsões mais semelhantes com a emulsão inicial. Já nas emulsões feitas com misturas dos 
materiais, é possível observar de forma clara a diferença entre as distribuições das emulsões 
reconstituídas e a inicial. 
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Alguns autores reportam similaridade na distribuição de tamanho de gota nas suas 
pesquisas. Na encapsulação da coenzima Q10 dissolvida em óleo de oliva usando como 
materiais de parede isolado de proteína de ervilha, isolado de proteína de soja, produtos do leite 
desnatado e amido modificado, foram observados que os perfis das emulsões reconstituídas 
eram basicamente os mesmos das emulsões iniciais. Os autores concluem que todas as 
partículas tem um excelente comportamento de redispersão (ZHAO; TANG, 2016). 
Também na encapsulação de óleo de chia em caseinato de sódio e lactose onde 
avaliaram 400 e 600 bares na homogeneização das emulsões iniciais. Foram observadas 
distribuições de tamanho de gota similares às emulsões iniciais no tempo zero de 
armazenamento. Após 30 dias de armazenamento, a distribuição de tamanho das emulsões 
reconstituídas passou de comportamento monomodal a comportamento bimodal, observando 
mudanças mais evidentes nas emulsões reconstituídas usando 400 bar na homogeneização ao 
obter as emulsões iniciais. Os autores atribuem esse comportamento à floculação ou 
coalescência das gotas (IXTAINA et al., 2015). 
Na Figura 41 são apresentadas as micrografias de todas as emulsões, onde não foi 
observado nenhuma mudança aparente, confirmando de forma geral que todas as emulsões 
reconstituídas apresentam um excelente comportamento de redispersão. Jafari, He e Bhandari 
(2007b) encontraram que biopolímeros como Hi-Cap® 100 e WPC são emulsificantes muito 
eficientes, devido à alta estabilidade das emulsões. Além disso eles encontraram um efeito 
pequeno das condições de processo, incluindo o processo de atomização e reconstituição na 
distribuição de tamanho final. 
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150 ºC 180 ºC Inicial 
MD (Estabilizada por WPC + pectina) 
   
150 ºC 180 ºC Inicial 
HC (WPC) 
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150 ºC 180 ºC Inicial 
MH 50 (WPC) 
   
150 ºC 180 ºC Inicial 
M75 H25 (WPC) 
Figura 41. Micrografias das emulsões reconstituídas e iniciais. Escala: 5µm 
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6. CONCLUSÕES 
O presente trabalho foi dividido em duas etapas: Estudo da densidade energética na 
produção de emulsões de óleo de chia estabilizadas por WPC e WPC + pectina, e 
posteriormente foi feito o processo de secagem por spray dryer avaliando duas temperaturas de 
entrada do ar e quatro formulações de material de parede. Baseando-se nos resultados obtidos, 
foram observadas as seguintes conclusões.  
Foi possível obter emulsões estáveis com baixo gasto energético. Os melhores 
parâmetros de processo para obter a emulsão estabilizada por WPC foram 100% de amplitude 
da potência e 2 minutos. Para a emulsão estabilizada por WPC + pectina foram 75% de 
amplitude da potência e 2 minutos. Finalmente, foi observado ultra-processamento na obtenção 
de emulsões estabilizadas por WPC quando foram estudados 15 minutos de tempo de processo 
e 75% e 100% de amplitude de potência. 
Para agregar sólidos às emulsões e poder secar no spray dryer foram estudados 
maltodextrina 10DE e Hi-Cap® 100 em diferentes concentrações. As emulsões que foram 
selecionadas para ir ao processo de secagem foram as estabilizadas por WPC adicionadas de 
Hi-Cap® 100 em diferentes concentrações (100%, 50% e 25%), e a estabilizada por WPC + 
pectina adicionada de maltodextrina 10DE.  
O processo de secagem das emulsões foi feito a 150°C e 180°C de temperatura de 
entrada do ar, sem apresentar diferença entre elas. De forma geral, as micropartículas mostraram 
baixo conteúdo de umidade, atividade de água, higroscopicidade e diâmetro médio, além de 
apresentar distribuição de tamanho monomodal, morfologia esférica típica do processo de spray 
drying, boa estabilidade oxidativa e boa reconstituição das emulsões. 
Na determinação da estabilidade oxidativa acelerada, todas as micropartículas 
apresentaram boa estabilidade quando comparadas com o óleo sem encapsular. As partículas 
estabilizadas por WPC adicionadas de Hi-Cap® 100 apresentaram a melhor estabilidade 
oxidativa durante as 4 semanas de análise, sendo o melhor material de parede. Este processo 
foi caracterizado por baixo gasto energético na formação da emulsão (não precisa adição de 
pectina), além de apresentar boas características físicas da partícula, boa reconstituição, e, 
especialmente boa estabilidade oxidativa do óleo encapsulado.  
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7. SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS 
• Determinar o índice de peróxidos e estabilidade oxidativa nas emulsões estabilizadas por 
concentrado proteico de soro de leite e estabilizadas por concentrado proteico de soro de 
leite e pectina. 
 
• Aprofundar o estudo da técnica de microscopia confocal, avaliando diferentes 
concentrações dos corantes para obter melhores imagens, e assim determinar a interação 
dos materiais estabilizantes. 
 
• Avaliar outras propriedades das partículas obtidas, como solubilidade, liberação do óleo em 
condições gastrointestinais, e formação de compostos de oxidação secundaria. 
 
• Estudar outros materiais de parede não convencionais, por exemplo, fazer extração desses 
a partir de resíduos agroindustriais e determinar sua viabilidade como material de parede. 
 
• Avaliar diferentes condições de processo no ultrassom que determinem uma mesma 
densidade energética e comparar os resultados com o uso de rotor – estator e altas pressões 
também a diferentes condições de processo. 
 
• Fazer a aplicação das partículas em algum produto para determinar sua viabilidade como 
aditivo. 
 
• Estudar estabilidade das partículas à estocagem durante um período prolongado de tempo 
avaliando diferentes temperaturas de armazenamento. 
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